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RESUMEN 
Con el propósito de obtener una aleación de Titanio libre de Níquel, que posea memoria de 
forma y además, un módulo elástico bajo, el presente trabajo estudia la microestructura y 
el comportamiento termo-mecánico de aleaciones de Ti-Ta-Nb y Ti-Zr-Nb. Las aleaciones 
fueron diseñadas mediante un método teórico basado en orbitales moleculares y 
posteriormente, se llevó a cabo la fabricación de las mismas en horno de arco eléctrico 
con atmósfera controlada de Ar. Los materiales obtenidos fueron homogenizados a 
1100ºC por 12 horas, recocidas a 1000ºC y templadas en agua con hielo. El material fue 
caracterizado a través de Microscopía Óptica, Calorimetría Diferencial de Barrido, 
Fluorescencia de Rayos X, Difracción de Rayos X, Micro- y Nanoindentación 
Instrumentada. 
La aleación Ti-8.3Zr-24.5Nb presenta transformación martensítica termoelástica entre 
35ºC y 45º y la aleación Ti-24.6Ta-21.5Nb muestra un módulo elástico de 68GPa. Las 
diferentes fases, temperaturas de b transus, ensayos de dureza a escala micro y nano y 
módulos elásticos han sido estudiados y discutidos en este documento. 
Palabras claves: Titanio libre de níquel, módulo elástico, memoria de forma, 
nanoindentación. 
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1. INTRODUCCIÓN 
Las aleaciones con memoria de forma se vienen usando en la última década con 
renombrado desarrollo en el campo biomédico debido a su facilidad de recordar la forma 
inicial con cambios de temperatura o por deformación, alta resistencia a la corrosión y alta 
capacidad de amortiguamiento. 
Las aleaciones de titanio-níquel han liderado estas aplicaciones en stents 
cardiovasculares, alambres de ortodoncia, placas de osteosíntesis, entre otros. Sin 
embargo, estudios recientes han mostrado la incidencia del níquel en el cuerpo humano 
como factor alérgico alrededor del 7% de la población1. Por ende, las investigaciones 
actuales están encaminadas a la búsqueda de aleaciones de titanio con memoria de 
forma libres de níquel, que posean alta biocompatibilidad, no citotóxicas y además, con un 
módulo elástico similar al del hueso para favorecer así la regeneración ósea en 
aplicaciones de implantes médicos como prótesis de cadera, donde también la capacidad 
de amortiguamiento de este tipo de materiales sería fuertemente aprovechada. 
Diferentes aleaciones de titanio con circonio, niobio, tántalo y/o hafnio con memoria de 
forma o bajo módulo elástico han sido investigadas en los últimos años. Estos elementos 
aleantes son b estabilizantes. La fase b es caracterizada como una fase de bajo módulo 
elástico donde es posible obtener una transformación martensítica termoelástica 
generadora de la memoria de forma. 
Con base en lo anterior, se presenta el siguiente proyecto final de carrera cuyo objetivo es 
la caracterización microestructural, mecánica y de la transformación martensítica 
termoelástica de aleaciones de titanio con elementos de transición como tántalo, circonio 
y niobio, con lo que se evaluará el módulo elástico y las propiedades de memoria de 
forma. 
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1.1. Antecedentes 
El desarrollo comercial de titanio empezó al final de los años 40’s y se utilizó 
mundialmente como material de implantes al principio de los años 70’s. El titanio 
comercialmente puro ofrece mayor resistencia a la corrosión y mejor biocompatibilidad 
que el acero inoxidable, pero presenta menor resistencia mecánica y al desgaste, lo que 
ha restringido su uso en aplicaciones tales como marcapasos, válvulas de corazón etc. 
No obstante, el titanio deformado en frío, para mejorar la resistencia mecánica, ha sido 
utilizado en implantes dentales2. El titanio y sus aleaciones pueden presentar diferentes 
fases cristalográficas según se puede observar el diagrama de equilibrio de la Figura 1. 
En los Estados Unidos al final de los años 70’s, aumentó significativamente el interés por 
la aleación de titanio de tipo a+ß Ti-6Al-4V ELI (Extra Low Interstitial) en prótesis de 
articulaciones, gracias a su alta resistencia mecánica y a la corrosión, bajo módulo 
elástico y buena biocompatibilidad3. Fue la primera aleación de titanio registrada como 
biomaterial por ASTM estándar F1364 y todavía es la aleación más utilizada para 
aplicaciones médicas, tales como prótesis de cadera y de rodilla, dispositivos de fijación 
(clavos, tornillos, placas, etc.), instrumentos e implantes dentales. Por ejemplo la Ti-3Al-
2.5V ofrece excelentes propiedades de deformación en frío en combinación con buena 
resistencia mecánica y a la corrosión y es ampliamente utilizada en implantes de fémur y 
tibia. 
A principio de los años 80’s, estudios científicos demostraron que existían altos niveles de 
partículas de titanio, vanadio y aluminio en los tejidos cercanos a los implantes que están 
sometidos a gran desgaste, como lo son los implantes de rodilla y bolas en sistemas de 
articulación como el mostrado en la Figura 2  correspondiente a una prótesis de cadera. 
Actuales publicaciones5 muestran que la presencia de elementos de vanadio y aluminio 
puede tener un potencial tóxico, al impedir la formación de apatita y la posibilidad de 
perturbaciones neurológicas. Sin embargo, no existen reportes clínicos publicados sobre 
Figura 1. Diagrama de equilibrio del titanio 
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problemas causados por la presencia de partículas desprendidas de vanadio y aluminio 
en aleaciones de titanio6. Aún no se sabe si son las partículas metálicas que causan 
aflojamiento de prótesis o si se desprenden por causa del aflojamiento, pero se ha 
concluido que la presencia de estas partículas acelera el aflojamiento de prótesis7. 
Para evitar estos problemas, las aleaciones de tipo a+ß, Ti-5Al-2.5Fe y Ti-6Al-7Nb, fueron 
desarrolladas en Europa en los años 1980 para aplicaciones biomédicas8. Gracias a la 
ausencia de vanadio ambas aleaciones ofrecen una mayor biocompatibilidad comparadas 
con el Ti-6Al-4V, mientras que la resistencia mecánica es similar y todavía contienen 
aluminio. 
En los Estados Unidos tienen de momento cinco aleaciones de titanio de tipo ß 
propuestas para aplicaciones médicas: TMZF™, Ti-13Zr-13Nb, TIMETAL®21SRx 
(contiene 14-16% Mo, 2.2-3.2% Nb y 0.15-0.25% silicón), Tiadyne 1610 (contiene 15.5-
16.5% Nb, 9-10%Hf) y Ti-15Mo9. Comparadas con Ti-6Al-4V ELI, todas presentan 
módulos elásticos más bajos y la TMZF™ parece tener la mejor combinación entre alta 
resistencia, excelente ductilidad y bajo módulo elástico.  La TMZF™, desarrollada por 
Howmedica Inc., es una aleación Ti-12Mo-6Zr-2Fe que retiene una estructura de sólo fase 
ß cuando se templa a temperaturas superiores de su ß transus, esto es a 754°C.  
En cuanto a materiales metálicos con memoria de forma, en los años 60’s se 
desarrollaron las aleaciones de titanio-níquel (TiNi SMA), con propiedades de memoria de 
forma, superelásticidad, buena resistencia a la corrosión y alta capacidad de 
amortiguamiento; se esperaba una utilización amplia en todos campos de la medicina. Sin 
embargo, la alta hipersensibilidad al níquel han puesto a estas aleaciones fuera en 
aplicaciones médicas donde resultaría muy interesante; se conoce que el níquel puro 
causa problemas alérgicos para una gran parte de la población, pero estudios concretos 
todavía no han mostrado efectos tóxicos o problemas de la actividad celular10,11 frente a 
este tipo de aleaciones, mientras que otros comentan las TiNi SMA tiene una buena 
Figura 2. Sistema de articulación vástago-cabeza femoral en aleación de titanio, para 
implante de cadera 
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biocompatibilidad, pero que necesita tratamientos superficiales para aplicaciones 
biomédicas de largo tiempo como implantes óseos12. 
1.2. Objetivos del proyecto 
Este proyecto de fin de carrera tiene por objetivo general obtener y caracterizar aleaciones 
de titanio libres de níquel con bajo módulo elástico y, si es posible, con propiedades de 
memoria de forma o pseudoelásticidad. 
El objetivo ideal sería obtener nuevas aleaciones de titanio con módulos elásticos lo más 
parecidos al del hueso (˜ 30 GPa para el hueso cortical) y, con unas propiedades de 
pseudoelásticidad similar a las de las aleaciones de titanio-níquel. No obstante, el hecho 
de conseguir aleaciones de titanio libres de níquel, con un módulo elástico más bajo que el 
que tienen las aleaciones de titanio-níquel, ya se considera un avance muy importante. 
Este avance se justificaría por la eliminación de un elemento aleante que produce un 
efecto alérgico a un 5-15% de las mujeres y un 0,5-1% de los hombres13 y, por otro lado, 
a los posibles problemas de reabsorción ósea o necrosis como consecuencia de la 
diferencia de propiedades mecánicas entre hueso y implante. 
La fabricación de las seis nuevas aleaciones, se hará a escala de laboratorio, con miras 
de elegir dos o tres aleaciones óptimas que en el futuro serán desarrolladas en planta 
piloto en Alemania, donde se fabricarán en cantidades de 2 kg de cada aleación. Este 
procedimiento se realizará con fin de optimizar el método de fabricación que sería útil a 
escala industrial. 
Estas aleaciones de trabajo han sido diseñadas por un método teórico basado en 
orbitales moleculares y siguiendo un diseño experimental que facilitará el análisis de 
resultados. De la misma manera, los resultados de caracterización en cuanto al módulo 
elástico y a la presencia de memoria de forma se utilizarán para optimización y validación 
del método de diseño de aleaciones teórico empleado, lo cual no constituye el objetivo 
principal de este proyecto. 
En cuanto a la caracterización del material, se hará con respeto a la microestructura, las 
propiedades mecánicas y la transformación martensítica termoelástica. 
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Como objetivos específicos se presentan: 
1. Fabricación y desarrollo de nuevas aleaciones de titanio a escala de laboratorio. 
2. Estudios de caracterización de las nuevas aleaciones. 
2.1. Caracterización microestructural mediante Microscopía Óptica (MO). 
Determinación de la morfología, tamaño y estructura cristalina de las fases 
presentes mediante Difracción de Rayos X. 
2.2. Caracterización química mediante técnicas de Fluorescencia de Rayos X. 
Determinación de la composición química de las aleaciones obtenidas. 
2.3. Caracterización mecánica mediante Micro- y Nanoindentación 
Instrumentada. Determinación de los valores de dureza y módulo elástico, 
así como los valores de tensión sSIMS en el caso que presenten 
propiedades de pseudoelásticidad (sA? M, sM, sM? A y sA). 
2.4. Caracterización física mediante Calorimetría Diferencial de Barrido (DSC). 
Determinación de las temperaturas de transformación As, Af, Ms y Mf, en el 
caso que presenten propiedades de memoria de forma. 
Para el cumplimiento de los objetivos del presente proyecto de fin de carrera se 
contará con los equipos de laboratorio de la Escola Tècnica Superior d’Enginyeria 
Industrial de Barcelona (ETSEIB) en la Universidad Politécnica de Cataluña (UPC), 
mediante Microscopia Óptica, Difracción de Rayos X, Fluorescencia de Rayos X, 
Micro-indentación y Nano-indentación Instrumentada. Se utilizará también un equipo 
Calorimetría Diferencial de Barrido. 
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1.3. Justificación 
En Europa, la esperanza de vida ha aumentado en un 400% los últimos 300 años14. Este 
hecho hace que el 90% de la población que tienen más de 40 años, presente algún 
problema articular15. Los huesos, las articulaciones y los órganos empiezan a 
deteriorarse y la frecuencia con que fallan aumenta. El número de personas mayores que 
requieren sustituir tejido con biomateriales aumenta cada día más. No obstante, no sólo 
es un problema de personas mayores, sino también personas más jóvenes que pueden 
sufrir accidentes traumatológicos. Por tanto, el desarrollo de materiales para aplicaciones 
biomédicas es muy importante a fin de mantener lo más posible la movilidad, la 
independencia y la calidad de vida de las personas. 
En la sustitución de tejidos duros, como el hueso, se necesitan materiales resistentes a la 
corrosión, biocompatibles y resistencia mecánica para cumplir su función en el cuerpo 
humano. Los metales y sus aleaciones presentan las mejores propiedades. Los 
cerámicos son demasiado frágiles y los polímeros presentan fenómenos de fluencia que 
los hacen inservibles para este tipo de aplicaciones. 
Actualmente, las aleaciones de titanio-níquel (TiNi SMA) son ampliamente utilizadas en 
aplicaciones médicas relacionadas con el efecto de memoria de forma, como stents y 
cables guías de alambre, entre otros. Sin embargo, la incertidumbre de la 
biocompatibilidad de las aleaciones de titanio-níquel por su presencia de níquel, aumenta 
la demanda de una aleación de elementos no tóxicos, es decir libre de níquel, para 
sustituirla en estas aplicaciones. 
Por ello, nuevas aleaciones de titanio de alta resistencia y bajo módulo de Young 
compuestas de elementos no tóxicos se requieren en aplicaciones médicas que permitan 
mayor osteointegración y mejor biocompatibilidad mecánica. 
Finalmente, como estudiante, este proyecto ayudará a desarrollar un espíritu investigador, 
adquiriendo experiencia en el manejo de metodologías de investigación y diseño de 
experimentos. 
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1.4. Cronograma 
El cronograma del presente proyecto fin de carrera, que se ha iniciado el 26 de 
septiembre 2005 y terminado y presentado en febrero 2006, se muestra en Tabla 1. 
Partiendo de una revisión bibliográfica para encontrar el estado del arte, mediante la 
elaboración de artículos científicos relacionados con los temas motivo de investigación. 
Esta revisión ha continuado a lo largo del trabajo experimental, y continuando con la 
preparación y diseño de fase experimental, obtención de resultados mediante diferentes 
técnicas de caracterización de material, racionalización de resultados y por último, la 
escritura y presentación del informe definitivo. 
Cabe mencionar también, que a lo largo del desarrollo del presente trabajo se hicieron 
reportes de seguimiento de cada actividad con objeto de ir perfeccionando en detalles 
importantes a la hora de escribir. 
ACTIVIDAD Septiembre Octubre Noviembre Diciembre Enero Febrero 
Revisión de literatura                         
Preparación de material: Pulido y 
tratamiento térmico 
                        
Caracterización mecánica                         
Caracterización transformación                         
Caracterización microestructural                         
Racionalización de resultados                         
Diseño nuevas aleaciones                         
Fundición y colada                         
Homogeneización y tratamiento                         
Caracterización mecánica                         
Caracterización transformación                         
Compilación de resultados                         
Análisis de resultados                         
Realización de reportes                         
Reporte final del proyecto                         
Presentación del proyecto fin de                         
Tabla 1. Cronograma de actividades diseñado para la ejecución del presente proyecto de investigación 
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2. MARCO TEÓRICO 
2.1. Transformación martensitica termoelástica 
La transformación martensítica termoelástica se produce por cambio de temperatura o 
por aplicación de una tensión externa, desde la fase austenítica, también llamada fase 
madre. Se puede definir esta transformación como una transformación de la red, por 
deformación y acomodación de los átomos, que implica una deformación de cizalladura. 
Por lo tanto, es el resultado de un movimiento cooperativo de los átomos. 
A veces, esta transformación está referida como transformación atérmica, porque al 
enfriar el material desde la temperatura austenítica para formar martensita, la cantidad de 
martensita formada depende sólo de la temperatura y no del tiempo pasado a esta. 
Las aleaciones que presentan transformación martensítica termoelástica, muestran el 
efecto de memoria de forma y pseudoelásticidad y son por lo tanto llamadas SMA (shape 
memory alloy). Gracias a esta transformación, son capaces de ejercer un trabajo 
mecánico significante, que se utiliza en varias aplicaciones. Ejemplos en el área 
biomédica son placas de osteosíntesis, grapas de fijación ósea, alambres de ortodoncia, 
filtros de sangre, stents y corazones artificiales, pero también tienen sus aplicaciones en 
la industria aeroespacial (en por ejemplo alas de avión y equipos hidráulicos), termostatos, 
robots, entre otros. El efecto de superelásticidad es utilizada en antenas de móviles, 
armaduras de gafas, arcos de sujetador, entre otros. 
A continuación se presenta el fenómeno de la transformación martensítica termoelástica, 
desde el punto de vista energético y microscópico, así como los mecanismos y los 
efectos de esta transformación. 
2.1.1. Energía libre de Gibbs 
La energía libre de Gibbs (G) de un sistema es definida, en cada momento, por su entalpía 
(H) menos el producto de la temperatura (T) por la entropía (S) del sistema, como 
muestra la Ecuación 116. Esta energía es mínima cuando el sistema se encuentra en su 
estado de equilibrio, lo que implica que el equilibrio entre las fases austenita y martensita 
se encuentra a la temperatura T0 (la temperatura de equilibrio) donde las energías de cada 
fase se igualan, ver Figura 3. 
 STHG ×-=       Ecuación 1 
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Sin embargo, la Ecuación 1 es una descripción del estado del sistema, expresada en 
términos de propiedades termodinámicas. Por lo tanto, el cambio de energía libre de 
Gibbs, que ocurre durante la transformación, es igual al cambio de entalpía menos el 
cambio de temperatura multiplicada por la entropía del sistema. A temperatura constante, 
se obtiene la ecuación siguiente: 
 STHG D-D=D      Ecuación 2 
Para que una reacción sea favorable, o espontánea, el sistema tiene que bajar su energía 
libre, es decir presentar un ?G negativo. En consecuencia, la transformación martensítica 
se produce cuando la energía libre de Gibbs de la martensita (GM) es inferior a la de la 
austenita (GA o Gß en Figura 3), lo que ocurre a temperaturas por debajo la temperatura de 
equilibrio químico. 
 AMAM GGGGG <Þ<-=D 0    Ecuación 3 
En realidad, la transformación martensítica empieza a una temperatura Ms, que es inferior 
a la temperatura de equilibrio T0. Esto es debido a la deformación elástica de la 
acomodación de la red, así como a la presencia de algunas contribuciones irreversibles 
que se producen durante la transformación. Estas contribuciones son por ejemplo trabajo 
de fricción y esfuerzos de cizalladura necesarios para desplazar la interfase, defectos 
provocados por la transformación y deformaciones plásticas17. 
A temperaturas por debajo de la temperatura de equilibrio químico, la diferencia de energía 
libre de Gibbs entre martensita y austenita, es decir ?GA? M, que corresponde al trabajo 
reversible que padece el material por la transformación martensítica termoelástica. Así 
mismo, a temperaturas por encima de dicha temperatura, la energía ?G es equivalente al 
trabajo reversible mínimo necesario para efectuar la transformación de martensita a 
austenita. 
Figura 3. La energía libre de Gibbs de las fases austenita y la martensita vs. la temperatura 
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Teniendo en cuenta efectos elásticos y de disipación (contribución irreversible), se obtiene 
la ecuación siguiente, que representa las tres contribuciones de energía: el calor de 
transformación, la energía elástica almacenada en el material y el trabajo irreversible que 
se utiliza principalmente en el movimiento de las interfaces: 
 a
a
a
a
a d
d
dG
d
d
dG
dGGdG disselAMtot ++-= )(   Ecuación 4 
Donde a representa la fracción de martensita, Gel la energía de deformación elástica y 
Gdiss la energía disipada por el sistema. 
2.1.2. Aspecto microestructural 
La transformación martensítica se puede dividir en dos secuencias; la deformación y la 
acomodación de la red18. Durante la deformación de red, también llamada la deformación 
de Bain, la interfase de frontera entre las dos fases avanza en una línea de átomos, donde 
cada átomo sólo se mueve una corta distancia, ver Figura 4. Esto produce una martensita, 
que presenta una forma diferente y a menudo un volumen diferente que la fase madre 
austenítica. Con fin de acomodarse a este cambio de forma, la red está sometida a una 
segunda secuencia. 
Durante esta acomodación, cada celda de la red conserva su forma de paralelogramo, 
mientras que el material vuelve a tener su forma macroscópica inicial. La acomodación se 
produce por un mecanismo de deslizamiento (slip) o de maclado (twinning), ver Figura 5. 
Una deformación por deslizamiento es permanente, mientras que una deformación por 
maclado es reversible. En cuanto a la memoria de forma, la acomodación debe ser 
totalmente por maclado para permitir una transformación martensítica termoelástica 
reversible19. 
La martensita normalmente aparece en forma de placas. El número de orientaciones de 
placas de martensita posible dentro de un grano, depende de los planos de hábitos. En 
cuanto a la transformación martensítica termoelástica, se han constatado hasta 24 planos 
de hábitos, y por consiguiente 24 variantes de orientaciones de placas martensíticas son 
posibles. Una placa de martensita creciente, escoge la orientación más estable 
Figura 4. Deformación de la red 
Austenita   Martensita 
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energéticamente en su presente campo de deformación. La deformación asociada con 
cada variante, compensa la deformación en otras variantes, lo que se llama auto 
acomodación. 
La transformación martensítica inducida térmicamente está caracterizada por una 
estructura de placas martensíticas orientadas al azar, ver la fotografía en Figura 6. No 
presenta, o presenta muy poca, deformación macroscópica. 
La transformación martensítica inducida por aplicación de una tensión constante externa 
está caracterizada por una estructura de placas martensíticas ordenadas a 45° con 
respeto a la dirección de la tensión aplicada, ver Figura 7. 
Figura 5. Acomodación de la deformación por maclado y por deslizamiento 
Figura 6. Estructura de placas martensíticas 
orientadas al azar, inducidas térmicamente 
(fotografía de la referencia20) 
Deslizamient
Maclado 
Figura 7. Estructura de placas martensíticas 
orientadas a 45° con respeto a la dirección de 
la tensión aplicada (fotografía de la referencia21) 
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2.1.3. Mecanismos de transformación 
La transformación martensítica puede producirse por dos vías: por cambio de temperatura 
o por aplicación de una tensión externa. Esta transformación ejerce un trabajo significante 
que puede ser utilizado en aplicaciones como alambres de ortodoncia, entre otras, donde 
se necesita una pequeña fuerza constante. 
Durante la transformación martensítica se produce una histéresis de transformación, lo 
que indica una formación de defectos durante la transformación de martensita en 
austenita. En seguida, al retransformar la austenita en martensita, la interfase de 
transformación interactúa con estos obstáculos. El área de la histéresis corresponde a la 
energía de trabajo de transformación y es interesante que esta área sea pequeña, para 
dar una transformación a una temperatura o tensión precisa, ejecutando un trabajo 
mecánico moderado. En cambio, una histéresis muy grande significa que la 
transformación se efectúa en un rango ancho de temperatura o tensión, es decir poco 
controlable, pero al mismo tiempo ejerce un mayor trabajo. 
Transformación martensítica inducida por temperatura 
Estudiamos la histéresis de la transformación martensítica inducida por temperatura, ver 
Figura 8. Cuando la temperatura aumenta y alcanza As, la martensita empieza 
transformarse en austenita. A la temperatura Af, toda la martensita esta transformada y el 
material sólo contiene fase austenita. Disminuyendo la temperatura, la austenita empieza 
a retransformarse en martensita a la temperatura Ms y a la temperatura Mf todo el material 
es martensita. 
Esta diferencia de temperatura entre As y Ms se debe a la energía extra que necesita el 
material para nuclear la primera placa de martensita. Los precipitados facilitan la 
Figura 8. Histéresis de la transformación martensítica inducida por temperatura 
Af temperatura de terminación de transformación 
austenítica (calentando el material) 
As temperatura de inicio de transformación 
austenítica (calentando el material) 
Ms temperatura de inicio de retransformación 
martensítica (enfriando el material) 
Mf temperatura de terminación de 
retransformación martensítica (enfriando el 
material) 
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nucleación al aumentar la energía en este punto. Por eso, se efectúa un tratamiento final 
para facilitar la nucleación de placas y obtener el mismo comportamiento en el primer 
ciclo que en el ciclo 100. 
De la misma manera, las diferencias de temperatura Ms-Mf y As-Af, que caracterizan la 
facilidad de transformación de la aleación, son principalmente debidas a la energía 
elástica almacenada durante la transformación. La histéresis de la transformación indica 
un mecanismo de energía disipada, lo que resulta en las diferencias de As-Mf y Af-Ms, es 
decir las temperaturas de inicio y de fin de la transformación. 
Transformación martensítica por aplicación de una tensión externa 
La transformación martensítica inducida por aplicación de una tensión constante externa 
está caracterizada por una estructura de placas martensíticas ordenadas a 45° con 
respeto a la dirección de la tensión aplicada, como se ve en la Figura 7. Esto conduce a un 
cambio de forma, pero el volumen permanece constante. Según la ley de Smith, las 
placas en la dirección energéticamente favorable crecen y otras desparecen. Dentro de 
un grano, todas las placas son orientadas en la misma dirección. Como los granos 
influyen el uno en el otro, la orientación cambia 
entre los granos. 
 
La histéresis de la transformación martensítica inducida por aplicación de una tensión 
externa, a una temperatura constante por encima de Af, esta representada en Figura 9. 
Aumentando la tensión, el material se encuentra en la fase austenítica y presenta un 
comportamiento elástico entre punto A y punto B. En el punto B, la tensión es sA? M, y la 
austenita empieza transformarse en placas de martensita. La pendiente entre el punto B y 
Figura 9. Histéresis de transformación martensítica inducida por aplicación de tensión externa 
epsel eel epl 
sM? A 
    sA 
    sM 
sA? M 
E 
G 
F 
C’ 
C 
B 
A  H 
e 
s 
sA? M tensión de inicio de 
transformación martensítica 
(aplicando tensión al material) 
sM tensión de terminación de 
transformación martensítica 
(aplicando tensión) 
sM? A tensión de inicio retransformación 
austenítica (relajando la tensión) 
sA tensión de terminación de 
retransformación austenítica 
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punto C representa la facilidad que presenta el material de completar la transformación. 
Cuando alcanza el valor sM, el material sólo contiene fase martensita. Si se continúa 
aumentando la tensión, el material presenta el comportamiento elástico de la fase 
martensítica entre punto C y punto D. En el punto D, se alcanza el valor sA, que es el 
límite elástico del material. Para tensiones por encima de este valor, el material se 
deforma plásticamente hasta rotura en punto E. 
Si la tensión está relajada desde punto C’, antes de llegar a punto D, el material recupera 
su deformación. La pendiente C’F corresponde al comportamiento elástico de la 
martensita. La retransformación en austenita empieza al alcanzarse sM? A en el punto F. 
En el punto G todo el material contiene fase austenita y la pendiente entre el punto G y el 
punto H representa el comportamiento elástico de la fase austenítica. La deformación 
puede ser o no, totalmente recuperada. 
La diferencia de tensión entre sA? M y sM? A, representa la energía disipada y tiene el 
mismo origen que la diferencia de temperatura en la transformación inducida por 
temperatura descrito anteriormente. sA? M y sM? A aumentan linealmente con la 
temperatura. En consecuencia, por encima de una cierta temperatura, la deformación 
plástica de la fase austenítica aparece antes de formar martensita inducida por tensión. 
Es decir, por encima de esta temperatura Md, la tensión crítica para inducir martensita es 
mayor que la tensión necesaria para mover dislocaciones. Resulta posible obtener 
martensita inducida por tensión en un rango de temperatura desde Ms hasta Md. 
2.2. Efectos de la transformación martensítica 
termoelástica 
Aleaciones que presentan transformación martensítica termoelástica demuestran efectos 
de memoria de forma, pseudoelásticidad, superelásticidad y alta capacidad de 
amortiguamiento. El efecto de memoria de forma se expone con un cambio de 
temperatura, mientras que las otras tres propiedades se presentan a temperaturas 
constantes. En seguida está presentada cada una de estas propiedades. 
2.2.1. Memoria de forma 
El primer fenómeno de memoria de forma fue observado por Ölander en 1932, cuando 
detectó el efecto pseudoelástico de una aleación Au-Cd. Seis años más tarde, Greninger y 
Mooradian observaron la formación y desaparición de fase martensítica en una aleación 
de Cu-Zn, al variar la temperatura. Sin embargo, el efecto de memoria de forma fue 
investigada más tarde por Kurdjumov y Khandros en 194821. 
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La memoria de forma es un efecto de la transformación martensítica termoelástica, que 
puede ser simple (one-way shape memory) o reversible (two-way shape memory). El 
efecto de memoria de forma simple necesita un cambio de forma del material, imponiendo 
al material una deformación por maclado, lo que se logra por deformación plástica, en el 
estado martensítico. En seguida, al calentar, el material vuelve a tener su forma inicial 
cuando retorna a la zona austenítica. En cambio, el efecto de memoria de forma 
reversible es el resultado de un proceso termomecánico, llamada educación o 
entrenamiento (training) del material, que permite pasar de una forma a otra solamente 
por efecto de temperatura. 
Memoria de forma simple 
Un material con memoria de forma presenta la fase martensítica a una temperatura por 
debajo de As. Aplicando una tensión, una deformación es generada, como puede 
observarse en la Figura 10. Cuando la tensión se relaja la deformación permanece, ya que 
la acomodación por deslizamientos y maclas no es reversible. 
No obstante, calentando el material pasando por la temperatura As el material empieza a 
recuperar su forma inicial por transformación inversa de martensita a austenita y a Af la 
transformación es completa y el material presenta la forma inicial. 
La forma no cambia durante el enfriamiento por debajo de Mf y la forma deformada sólo 
puede reactivarse deformando el material otra vez. Entonces, este tipo de memoria de 
forma funciona desde la forma fría hacia la forma caliente, pero no al revés. No es 
reversible y por eso se llama one-way shape memory22.  
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Figura 10. Memoria de forma simple Figura 11. Memoria de forma reversible 
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Memoria de forma reversible 
También existe two-way shape memory, como se muestra en la Figura 11, donde el 
material recuerda la forma fría y la forma caliente. Para obtener este efecto el material se 
entrena, limitando el número de variantes de martensita. Es decir, el material se calienta y 
enfría repetidamente pasando por el rango de temperatura de transición. El material se 
deforma en el estado frío cada ciclo. La deformación excesiva de la martensita introduce 
dislocaciones que estabilizan la configuración de las martensitas en ciclos previos. 
Cuando el material se calienta por encima de Af, la martensita se transforma en austenita 
pero las dislocaciones permanecen. Enfriando por debajo de Ms se forma nuevamente la 
martensita para acomodar los campos de tensiones generados por las dislocaciones 
previas. En cada ciclo, la martensita formada será similar a aquellas formadas antes de la 
deformación. Resulta en un efecto two-way shape memory23. 
2.2.2. Pseudoelásticidad 
Mientras que el efecto de memoria de forma se presenta en el material por un cambio de 
temperatura, el efecto de pseudoelásticidad ocurre en aleaciones SMA a temperaturas por 
encima de Af, es decir cuando presentan una microestructura de fase madre austenítica, 
a temperatura constante. 
Este efecto se presenta por transformación martensítica termoelástica inducida por 
aplicación de una tensión externa. La carga aumenta hasta que el material está 
completamente transformado en martensita por deformación vía maclado, ver Figura 12. 
En efecto, la carga está absorbida por la martensita, que es más blanda que la austenita. 
Al relajar la carga, el material se retransforma a austenita, ya que la temperatura queda 
por encima de Af, y el material recupera su forma inicial. Esta deformación reversible es 
mucho más grande que la deformación elástica producida dentro de una sola fase. 
Figura 12. Diagrama de carga del efecto pseudoelástico (imagen de SMA/MEMS Research Group 2001) 
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2.2.3. Superelásticidad 
El comportamiento de superelásticidad ocurre a temperaturas muy por debajo de Mf. Un 
material en fase martensítica, que está sometido a tensión, puede llegar a un gran 
alargamiento y recupera completamente su forma inicial cuando descarga. Este efecto es 
similar al efecto de pseudoelásticidad, los dos son procesos reversibles, pero en este 
caso no hay cambio de fase y se explica por reorientación de variantes. La energía 
interfacial de las placas es muy baja, lo que permite el crecimiento de placas en 
direcciones energéticamente favorables. 
2.2.4. Alta capacidad de amortiguamiento 
La alta capacidad de amortiguamiento está asociada con la disipación de energía. La 
capacidad de amortiguamiento, es decir la capacidad de absorber energía, es más alta en 
la fase martensítica, particularmente a temperaturas alrededor de Ms. 
Esta alta capacidad de amortiguamiento es muy pronunciada en materiales con memoria 
de forma, pero se observa también en materiales no férreos. Se supone que el efecto se 
origina por transformación martensítica. 
2.3. El titanio 
El titanio presenta una densidad baja, en comparación con el aluminio y el hierro, y tiene 
una buena resistencia a fatiga, lo que explica su utilización en la industria aeronáutica y 
aeroespacial. Una comparación entre el titanio, el aluminio y el hierro es representada en 
Tabla 2. Aunque el titanio se oxida con facilidad, su resistencia a corrosión es superior a la 
de los aceros inoxidables gracias a la formación de una fina capa pasiva de óxido estable 
en la superficie25. Por lo demás, el titanio es un mal conductor de la electricidad, y es la 
razón de que no se utilice en el transporte de electricidad. 
Propiedad Titanio Aluminio Hierro 
Densidad (kg/m3) 4510 2700 7870 
Temperatura de fusión (°C) 1670 660 1538 
Módulo elástico (GPa) 110 65 200 
El titanio se extrae del mineral rutilo mediante varios procesos. El metal presenta una alta 
reactividad y afinidad con elementos intersticiales como el oxígeno, el nitrógeno, el 
hidrógeno y el carbono. Por ello, desafortunadamente, el titanio tiene un coste más 
elevado que metales comunes, principalmente a causa de la alta reactividad con 
Tabla 2. Propiedades físicas del titanio, aluminio y hierro24 
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elementos intersticiales del metal fundido, lo que exige preparación y fabricación en 
atmósfera controlada. 
En consecuencia, se definen cuatro grados de titanio comercialmente puro, desde el 
grado 1 de 99,5% Ti hasta el grado 4 de 99,0% Ti, con impurezas de principalmente hierro 
y elementos intersticiales como el carbono, el oxígeno, el nitrógeno y el hidrógeno. El 
titanio puro presenta mayor resistencia a la corrosión y resulta menos costoso que 
aleaciones de titanio, pero tiene menor resistencia mecánica. 
2.3.1. Microestructura del titanio 
A temperatura ambiente, el titanio presenta una estructura cristalina hexagonal compacta 
(hcp), llamada fase a, mientras que a temperaturas por encima de 882°C, la estructura 
cristalina es cúbica centrada en el cuerpo (bcc), llamada fase ß. La temperatura de 
cambio de fase, es decir 882°C para titanio puro, se llama ß-transus26. 
Elementos aleantes influyen en la diagrama de equilibrio, de tal manera que estabilizan 
una fase u otra27. Elementos llamados a estabilizantes aumentan la temperatura ß-
transus, extendiendo así la zona a, ver Figura 13. 
De igual forma, existen también elementos ß estabilizantes que favorecen la fase ß 
bajando la temperatura ß-transus, lo que disminuye la zona a. Estos elementos forman 
sistemas de dos tipos - isomorfos o eutectoides. En sistemas isomorfos los elementos 
aleantes son completamente solubles en la fase ß y no se permite la descomposición de 
la fase ß en fase a más otra fase u otro compuesto, ver Figura 14. En sistemas 
eutectoides, los elementos aleantes estabilizan la fase ß, pero con una velocidad de 
enfriamiento muy lenta la fase ß puede descomponerse en fase a más otra fase u otro 
compuesto, ver Figura 15. 
También existen elementos llamados neutros, como el estaño y el circonio, que son 
isomorfos tanto para la fase a como la fase ß28. Presentan una alta solubilidad sólida en 
ambas fases, pero no estabilizan ni una ni otra. Son útiles porque endurecen el material 
Figura 13. Efecto de elementos a establizantes en el titanio 
882°C 
T
em
pe
ra
tu
ra
        ß 
            a+ß 
a 
Ti % elemento ß estabilizante 
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Figura 14. Efecto de elementos ß establizantes 
en el titanio 
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Figura 15. Efecto de elementos ß establizantes 
eutectoidos en el titanio 
por solución sólida y retardan las velocidades de transformación como la formación de 
fase ? . 
2.3.2. Aleaciones NiTi 
Aleaciones de NiTi son sistemas binarios equiatómicos, que presenta un rango de 
solubilidad moderado en Ni o Ti (y la mayoría de otros elementos metálicos) y además 
presentan una ductilidad comparable con aleaciones ordinarias. La solubilidad permite 
elementos aleantes que modifican las propiedades mecánicas y de transformación del 
sistema. Normalmente, se añade un exceso de níquel, en niveles hasta 1%, para bajar la 
temperatura de transformación y aumentar el límite elástico de la austenita. Otros 
elementos frecuentemente utilizados son el hierro y el cromo, para bajar la temperatura de 
transformación, y el cobre para disminuir la histéresis de transformación y disminuir la 
tensión de deformación de la martensita. Se desea minimizar la cantidad de elementos 
contaminantes como el oxígeno y el carbono, porque cambian la temperatura de 
transformación y degradan las propiedades mecánicas29. 
El efecto de memoria de forma reversible del material se obtiene mediante endurecimiento 
por deformación y tratamientos térmicos, que facilitan la deformación de la martensita, 
aumentando la resistencia de la austenita. Sin embargo, esto requiere estudios de 
procesos se exigen para obtener las propiedades del material adecuadas. 
Otro problema es la reactividad del titanio, que impone que el proceso de fundido debe ser 
realizado en vacío o atmósfera inerte. En cuanto a la fabricación, se encuentra que las 
aleaciones NiTi son generalmente difícilmente soldables. 
A menudo se realiza un tratamiento térmico a 500-800°C, para obtener la forma de 
memoria. Además, es posible que sea necesaria forzar la pieza en la forma en la que 
presenta memoria de forma durante el tratamiento para garantizar que se quede en esta 
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forma. La temperatura de transformación de estas aleaciones puede ser de -200 hasta 
110°C y su deformación reversible máximo es de un 8,5%30. 
2.3.3. Aplicaciones biomédicas 
Una aleación para aplicaciones biomédicas tiene que presentar fiabilidad mecánica, 
química (resistencia a la corrosión, degradación, entre otros) y biológica 
(biocompatibilidad, no presentar citotóxicidad, entre otros). La aleación con memoria de 
forma más utilizada como biomaterial es la aleación titanio-níquel. Sin embargo, para 
aplicaciones biomédicas externas donde no se exige la biocompatibilidad, se pueden 
utilizar aleaciones de base cobre con memoria de forma. 
Se puede notar que un biomaterial se define como un material sintético que se pretende 
que actúe interfacialmente con sistemas biológicos, con el fin de evaluar, tratar, aumentar 
o sustituir algún tejido, órgano o función del organismo. Asimismo, la biocompatibilidad se 
define como la capacidad de un material para llevar a cabo sus prestaciones con una 
respuesta apropiada del huésped en una situación específica. Es decir que no hace falta 
que la respuesta del huésped sea óptima, pero que presenta una buena propiedad 
principal deseada para la aplicación. 
A continuación, algunas aplicaciones biomédicas del efecto de memoria de forma son 
presentadas mayoritariamente en el campo ortopédico31. El primer ejemplo son las placas 
de osteosíntesis, que se colocan con tornillos al hueso en ambos lados de la fractura, tal 
como se puede observar en la Figura 16. El hueso se repara más rápidamente cuando las 
caras de fractura son bajo tensiones de compresión continuas. Utilizando un material con 
memoria de forma, una compresión de este tipo está asegurada por el retorno del material 
a su forma original. 
Figura 16. Fractura metatarsal fijada con placas de osteosíntesis (imagen de 
www.biomed.metu.edu.tr) 
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Otros biomateriales en la ortopedia son los clavos de fijación intermedular, que se colocan 
en la cavidad medular a fin de fijar huesos fracturados. Primero, los clavos tienen que ser 
deformados en un diámetro más grande que aquello de la cavidad medular. En seguida se 
inserta el clavo enfriado, de manera que su diámetro disminuye. En el sitio deseado, 
calentado por el cuerpo, el clavo recupera su diámetro original y se fija así el hueso. Una 
vez curado el hueso, se puede sacar el clavo al enfriarlo de nuevo para disminuir su 
diámetro. Sin embargo, si la fijación del clavo en la cavidad medular está demasiado 
ajustada, es posible que el clavo no se pueda sacar sin dañar la estructura del hueso. 
Este problema se soluciona con el efecto de memoria de forma reversible. 
Se utilizan también grapas de fijación ósea para simplemente juntar partes de huesos 
fracturados. Se fabrican en su forma original, que es la que se muestra en la Figura 17 
(estado austenítico). En frío, es decir en estado martensítico, la grapa está deformada, 
está abierta, y se inserta en ambos lados de la fractura sin aplicar fuerza. Por el calor del 
cuerpo, la grapa vuelve a tener su forma inicial austenítica, de modo que se cierra y junta 
así las dos partes del hueso fracturado. Las propiedades pseudoelásticas de la grapa 
permiten una fuerza constante en las superficies del hueso en contacto. 
Otra área donde se utiliza el efecto pseudoelástico, es en la cirugía de la columna 
vertebral, como remedios para corregir escoliosis y en la intervención quirúrgica 
denominada artrodesis vertebral, donde hay que asegurar dos factores: la inserción del 
disco metálico entre las dos vértebras a fijar, y aún más importante la ausencia absoluta 
de movimiento relativo durante la consolidación del implante. Espaciadores de TiNi se 
utilizan para abrazar las vértebras. El disco se inserta deformado por compresión, una 
vez en el interior del cuerpo, cambia de forma por efecto del calor y se vuelve más 
circular. Ver Figura 18. 
Figura 19. Stents  
Figura 17. Grapa de fijación ósea 
Austenita              Martensita           Austenita 
Figura 18. Espaciador columna vertebral 
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De igual forma, se encuentran aplicaciones en cirugía de corazón y de venas, como filtros 
de sangre y stents, esta última se utiliza a menudo como un tratamiento posterior a un 
balón angioplástico, como se muestra en la Figura 19. Se colocan en su sitio con ayuda de 
cables guías de alambre, que son introducidos en el cuerpo por una apertura natural o un 
pequeño corte y funciona como guías para la introducción segura de varios instrumentos, 
principalmente en cardiología y radiología, pero también en la gastrointerología y urología. 
Por eso, se requiere un buen balance entre la controlabilidad y la flexibilidad del metal. Una 
vez en el sitio deseado, se introduce un tubo hueco o un catéter sobre el cable. 
Hoy en día, los cables guías de alambre son casi exclusivamente de acero inoxidable, 
pero la aleación pseudoelástica de NiTi presenta dos beneficios principales. Primero, 
presenta menor riesgo ponerlo en un nudo permanente, lo que puede ser difícil sacar del 
paciente sin causar daños. Segundo, el NiTi presenta mayor controlabilidad, gracias a un 
mayor momento de torsión, lo que significa que es capaz de traducir un giro en un 
extremo del cable, a un giro con un ángulo casi idéntico al otro extremo. Estudios clínicos 
van a determinar su efectividad. 
Otra área de aplicación del efecto de memoria de forma es en la ortodoncia, como 
implantes dentales y alambres de ortodoncia. 
2.4. Diseño teórico de aleaciones de Titanio 
En 1988 un grupo de investigación de la Universidad de Nagoya, Japón, dirigido por el 
profesor M.Morinaga presentó una primera publicación sobre diseño teórico de aleaciones 
de Ti basado en orbitales moleculares a través de cálculos DV-Xa32. Anteriormente, el 
diseño de la composición química de nuevas aleaciones se basaba en ensayos de prueba 
y error y varias reglas empíricas, haciendo costoso dicho diseño en tiempo y dinero. 
El método DV-Xa parte de clusters, como se muestra en la Figura 20, que simulan una 
molécula hipotética para representar el cristal de un metal y a partir de estos realiza los 
cálculos. En cada modelo de cluster mostrado, un átomo del elemento aleante, M, es 
localizado en la posición central, rodeado de átomos de titanio, X. Los cálculos se 
desarrollan con base en la relación del átomo central y el primero y segundo átomo vecino 
más cercano, estableciendo una simetría que facilita el cálculo33. 
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Figura 20. Clusters empleados en el cálculo. (a) cluster MX18 para fcc,  
      (b) cluster MX14 para bcc 
      (c) cluster MX18 para hcp 
Uno de los parámetros calculado por este método es el orden de enlace, Bo, que es una 
medida de la resistencia del enlace entre átomos. Otro parámetro es el nivel energético 
del orbital d, Md, el cual está muy relacionado con la transferencia y por lo tanto, con la 
electronegatividad y el radio atómico de los elementos. De hecho, el nivel energético 
obtenido por el método DV-Xa  es la electronegatividad en sí. Estos dos parámetros dan 
idea de cuan fuerte es la interacción del elemento madre con sus aleantes y por esta 
razón son escogidos como parámetros de diseño. El cálculo de éstos se realiza según 
las ecuaciones siguientes, donde ?i es la fracción atómica del elemento aleante, Boi y Mdi 
son los valores respectivos de cada elemento. Los valores de Boi y Mdi obtenidos por M. 
Morinaga para diferentes elementos aleantes se muestran en la Tabla 3. 
 å ×=
i
ii BoBo )(c  Ecuación 5 
 å ×=
i
ii MdMd )(c  Ecuación 6 
 Ti Al V Nb Ta Zr Mo Fe Sn Pd Hf Si Ni 
Bo 2,790 2,426 2,805 3,099 3,144 3,086 3,063 2,651 2,283 2,208 2,412 3,110 2,561 
Md 2,447 2,200 1,872 2,424 2,531 2,934 1,961 0,969 2,100 0,347 0,724 2,975 2,200 
A partir de las ecuaciones anteriores, los valores, Bo  y Md , y teniendo un conjunto de 
aleaciones de base Ti, se obtuvo el diagrama Bo - Md  tal como muestra la Figura 21. En 
Tabla 3. Valores de Bo y Md para bcc Ti 
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esta mapa aparecen tres zonas separadas que corresponden a la fase a, ß y a+ß. Se 
puede observar que la región de fase ß estabilizada se extiende a altas valores de Bo  y 
bajas valores de Md . 
También es conocido que las aleaciones de tipo ß se deforma plásticamente, por 
deslizamiento o por maclado, muy dependiente de la estabilidad de las fases de la 
aleación. En efecto, el diagrama muestra una subdivisión de la fase ß en dos subzonas, 
según el mecanismo de deformación plástica de la aleación, la deformación por 
deslizamiento siendo el mecanismo más favorable cuando la estabilidad de la fase ß 
aumenta, es decir para altos valores de Bo  y bajas valores de Md , y la deformación por 
macla. 
Por otra parte, el mapa incluye una subzona de martensita, estructura que es obtenida al 
templar las aleaciones. Finalmente, se puede observar que la región de martensita está 
situada cerca del límite de deformación por deslizamiento/maclado. Por ello, se concluye 
que la estabilidad de fase está muy relacionada con el mecanismo de deformación de 
aleaciones de tipo ß. 
En resumen, están marcadas tres subzonas en la región ß. Una primera distinción entre 
deformación por deslizamiento o por maclado, y una tercera zona de martensita obtenida 
por temple. 
En el diagrama Bo - Md  mostrado en la Figura 22 se representan vectores que unen el 
Titanio con los posibles elementos aleantes. El concepto de vector aleante es importante 
para diseño de aleaciones. Como se muestra en la figura, el vector sale de la posición del 
metal puro y termina en la posición del 10%mol de un elemento M en aleaciones binarias, 
Figura 21. Mapa de Bo - Md  
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donde M es un elemento aleante. La dirección y magnitud del vector varia dependiendo de 
los elementos aleantes. Se puede notar que la dirección del vector es similar entre el 
mismo grupo de elementos en la tabla periódica, por ejemplo, entre Ti, Zr Hf (grupo 4A), V, 
Nb, y Ta (grupo 5A) y Cr, Mo y W (grupo 6A). Este es atribuible al factor que los 
parámetros Bo y Md cambian siguiendo el orden de elementos de la tabla periódica. 
Para el diseño de una aleación se escoge un punto en la zona de interés del diagrama 
mostrado en la Figura 21. Sobre dicho punto se trazan las paralelas a ambos ejes 
obteniendo los valores de Bo y Md. Estas coordenadas se trasladan al diagrama mostrado 
en la Figura 22. 
Una vez representado el punto en este último diagrama, tal como se muestra en la Figura 
23 e imponiendo los elementos aleantes que se desea que formen la aleación, se expresa 
este punto en forma de suma de vectores de dichos elementos aleantes. Hay que tener 
en cuenta que el módulo de cada vector corresponde al 10% del elemento aleante, así el 
punto donde el vector es cortado se obtiene el valor de % de elemento aleante que es 
necesario. 
Figura 22. Variación de estabilidad de fase con elemento aleante. 
El vector representa la posición de una aleación Ti-10%mol elemento aleante. 
Figura 23. Variación de estabilidad de fase con elemento aleante. 
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3. MATERIALES Y MÉTODOS 
3.1. Material de partida 
3.1.1. Diseño teórico de las aleaciones de estudio 
Con el propósito de determinar las composiciones químicas de las aleaciones de estudio, 
se aplicó el método de diseño teórico mediante orbitales moleculares explicado en el 
apartado 2.4. 
Se seleccionaron 6 puntos aleatorios dentro de la fase b del diagrama de estabilidad de 
fase mostrado en la Figura 24, y a partir de ellos se calcularon las composiciones químicas 
de estudios teniendo como sistemas aleantes Ti-Ta-Nb y Ti-Ta-Nb.  El criterio de 
selección de estos 6 puntos fue diseñar una aleación en cada una de las subzonas del 
diagrama mostrado en la Figura 21 (zona de martensita, zona de deslizamiento y zona de 
macla), para de esta forma explorar la fase b, en un primer intento por diseñar aleaciones 
con memoria de forma y/ bajo módulo elástico. 
El primer paso fue seleccionar una zona amplia de trabajo en el diagrama de estabilidad 
de fase, tal como se muestra en la Figura 24. Esta zona fue basada en un trabajo de 
investigación que se desarrolla paralelo a este y con el cual fue posible determinar un área 
del diagrama donde se encuentran las aleaciones reportadas en literatura con bajo 
módulo elástico y/o memoria de forma. 
Figura 24. Zona de trabajo seleccionada 
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Luego, dentro de la zona seleccionada, se tomaron dos puntos por cada subzona, uno 
para cada sistema aleante, dando un total de 6 aleaciones de diseño. En la Tabla 4 se 
muestra una guía de la zona para cada aleación y elementos aleantes utilizados. 
Mecanismo de 
deformación 
Orden de 
enlace, Bo 
Nivel energético del 
orbital d, Md 
Aleación 
2.8350 2.4518 Ti-Ta-Nb (A) 
Martensita 
2.8518 2.4687 Ti-Zr-Nb (D) 
2.8581 2.4384 Ti-Ta-Nb (C) 
Deslizamiento/maclado 
2.8818 2.4473 Ti-Zr-Nb (F) 
2.8209 2.4285 Ti-Ta-Nb (B) 
Maclado 
2.8777 2.4660 Ti-Zr-Nb (E) 
Finalmente, se calcularon las composiciones a partir del sistema de ecuaciones: 
Ecuación 7 
Ecuación 8 
Ecuación 9 
obteniendo las composiciones químicas mostradas en la Tabla 5, y que constituyen el 
material de estudio del presente trabajo. 
Aleació
n 
Composición química 
(% ) A Ti-22.12Ta-9.37Nb 
B Ti-19.86Ta-17.75Nb 
C Ti-24.62Ta-21.45Nb 
D Ti-8.29Zr-24.56Nb 
E Ti-7.53Zr-36.11Nb 
F Ti-2.08Zr-43.03Nb 
 
3.1.2. Preparación y fabricación de probetas 
Para explicar la preparación de probetas se dividirá el proceso en 5 etapas: Condiciones y 
corte de elementos aleante, fundición de botones, preparación de moldes, colada y 
tratamientos térmicos. 
Tabla 4. Elementos aleantes y zona seleccionada del diagrama de estabilidad de fase. 
Tabla 5. Composiciones químicas calculadas para cada una de las aleaciones 
)(
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Condiciones y corte de elementos aleantes 
El material de partida fueron barras cilíndricas de niobio, tántalo, circonio y titanio, tal como 
se muestra en la Figura 25. Las propiedades físico-química de cada aleante son citadas en 
Tabla 6. 
El titanio utilizado es de grado 3, es decir conteniendo un máximo de impurezas de 
0,30%wt Fe, 0,35%wt O, 0,05%wt N, 0,10%wt C y 0,015%wt H, según la norma ASTM 
B26534. 
Metal Diámetro de la 
barra (mm) 
Pureza Densidad 
(g/cm3) 
Peso molecular 
(g/mol) 
Temperatura de 
fundición (°C) 
Circonio 9,5 99,8% 6,511 91,22 1855 
Niobio 6,35 99,8% 8,570 92,91 2477 
Tántalo 10,0 99,9% 16,65 180,95 3017 
Titanio 5,0 99,8% 4,507 47,90 1668 
Cada barra de material de partida fue cortada a longitudes equivalentes a los pesos 
requeridos para la fabricación de los botones en fundición. Se pesó la masa correcta de 
cada metal hasta una exactitud de 0,0001 g, para botones de 30 g para trabajo a escala 
de laboratorio. El proceso se hizo pesando primero los aleantes y luego ajustando el peso 
con el titanio. Es importante aclarar que para obtener una aleación con una composición 
determinada, se necesita ser muy exacto con las masas, ya que las características de la 
aleación se pueden ver seriamente afectadas. 
Fundición de botones 
La fundición de los botones (30 mg por cada aleación) se llevó a cabo en un horno TITEC 
205M fabricado por OROTIC, tal como se muestra en la Figura 26, que funciona por arco 
eléctrico con un electrodo de tungsteno y en atmósfera controlada de argón. 
Tabla 6. Propiedades del material de partida 
Figura 25 Barras del material de partida 
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Para evitar problemas de efecto de la masa atómica superior de los aleantes más 
pesados, se han realizado 5 funciones de cada botón girándolo 180º cada vez, buscando 
así una composición química lo más homogénea posible. La Figura 27 muestra el arco 
eléctrico incidente al material que parece a una yema de huevo, durante el fundido. 
 
Preparación de moldes 
Los moldes fueron fabricados con la técnica de cera perdida para lograr las dimensiones 
de barras requeridas. Se cortaron 4 barras de cera de 20 mm de longitud y 5 mm de 
diámetro cada una. Fueron ubicadas en un molde cilíndrico hueco apoyadas en un cono 
truncado de base circular y en una posición que facilitara el llenado a la hora de la colada. 
Se prepararon 250 g de polvo Rematitan (cemento) y 40 ml de líquido, que se mezcla al 
vacío durante 60 segundos para obtener una mezcla homogénea. En seguida se ha 
vertido el cemento en el molde, agitando constantemente el molde para conseguir un buen 
llenado. 
Previo al llenado con el cemento, el molde fue recubierto con asbesto para evitar fisuras, 
ya que el cemento se expande durante el fraguado. Se debe esperar 40 minutos de 
solidificación del cemento para poder transportarlo. 
Finalmente, el molde ha sido sometido a un proceso de cocido, tal como se presenta en la 
Figura 28, para darle consistencia mecánica. El tratamiento térmico consistió en un 
calentamiento escalonado hasta 900°C, donde se ha mantenido durante 5 horas, antes 
del enfriamiento hasta 550°C, donde se ha mantenido durante 8 horas. La velocidad de 
calentamiento y de enfriamiento ha sido de 2°C/min con el propósito de evitar tensiones 
internas que puedan romper el cerámico. 
Figura 26. Horno TITEC 205M utilizado en la 
fabricación de las aleaciones 
Figura 27. Arco eléctrico incidente al 
material fundido 
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En la última etapa se saca el molde del horno para colar el material. La razón de dejar el 
molde a alta temperatura es de facilitar la colada del metal líquido dentro del molde. 
 
Colada 
Cuando se han cumplido las 8 horas a 550°C, el molde se sacó rápidamente del horno y 
fue colado en el horno Titec para realizar la colada del botón fundido. Este proceso es 
similar al realizado para fabricar los botones con la diferencia que una vez fundido se 
vuelca sobre el molde cerámico, el cual contendrá las geometrías de las barras de cera 
utilizadas. Pasados unos minutos de enfriar en atmósfera de argón, se saca el molde del 
horno y se sumerge en agua. El metal es extraído rompiendo el molde cerámico. 
A partir de los botones fundidos, tales como se muestran en la Figura 29, se han obtenidas 
barras como las que se muestran en la Figura 30. 
Fuentes de alimentación 
t (h) 
 
                               900°C 
                                  5 h 
                                                           550°C 
         300°C                                         8 h 
           1 h 
150°C 
 1 h 
T (°C) 
Figura 28. Proceso de cocido del molde 
cerámico 
Figura 30. Barritas obtenidas por colada Figura 29. Botones del material fundido 
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El material colado fue limpiado mediante un proceso de granallado, proyectando partículas 
de alúmina a alta velocidad. De esta forma se extrajo el cemento que quedó adherido a la 
superficie de cada barra colada. 
Posterior a esto, las barras fueron examinadas con rayos X para verificar que no se 
presentaran poros provenientes de una colada defectuosa. Para esto cada barra fue 
cortada de la fuente de alimentación con disco de diamante y se utilizó una máquina de 
rayos X para ver a través de la probeta y donde hay poros los rayos pasan más fácilmente 
y se puede ver en la foto tamaño y ubicación de los mismos. 
Los factores que influyen en el número y tamaño de las porosidades son: Fluidez del 
metal fundido, se debe asegurar que el botón está completamente fundido antes de colar; 
temperatura del molde, la alta temperatura del molde aumenta la fluidez del metal fundido 
y, diseño del molde, para que el metal fundido cuele más fácilmente dentro del molde se 
debe hacer que los canales de alimentación tengan una pendiente muy marcada.  
Las fotos obtenidas muestran que hay poca porosidad en las barras, esto es el material 
fue adecuadamente colado y se puede proceder a su tratamiento térmico. De aquí en 
adelante el material procedente del molde, le llamaremos material original. 
Tratamiento térmico 
Teniendo un total de 4 barras por cada aleación, se realizó el tratamiento térmico basado 
en una homogenización, sostenimiento térmico en fase b y por último, un temple en agua 
con hielo. 
El propósito principal de estos tratamientos térmicos fue llevar el material, en composición 
química homogénea, a fase b y retener esta fase a temperatura ambiente. La importancia 
de obtener esta fase, es que corresponde a una fase bcc de la cual se podría esperar 
transformaciones martensíticas termoelásticas, tal como ocurre con el TiNi, y que la 
literatura la reporta como la fase del Titanio con menores módulos elásticos, comparados 
con las fase a o a+b. Las temperaturas de trabajo fueron seleccionadas superando la b-
transus de cada aleación, para llevar el material a fase b. La b transus fue calculada con 
ecuaciones empíricas establecidas en la literatura, basadas en los contenidos de b-
estabilizantes de cada aleación. 
Se tomó una barra de cada aleación que fue encapsulada en vidrio de cuarzo haciendo un 
barrido con argón antes de sellar el vidrio. Esto fue realizado con el propósito de evitar 
reacciones con el oxígeno que pudieran generar capas de óxido y/o alterar las 
propiedades de la aleación, evitando una interacción directa del material con el medio del 
horno. El objetivo de este proceso térmico fue homogenizar el material químicamente y 
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eliminar segregaciones ocasionadas en el fundido. Tal como se esquematiza en la Figura 
31, las barras encapsuladas fueron sometidas a un calentamiento a 1100°C durante 12 
horas. 
Por último, el material fue calentado a 1000ºC durante 2 horas y enfriado en agua con 
hielo rompiendo la cápsula en este proceso para permitir un adecuado enfriamiento del 
material. Inicialmente se había realizado este tratamiento térmico sin romper la cápsula, 
sin embargo los resultados en cuanto a fase b (el material presentaba similar a estructura 
Widmanstätten), no se lograron debido a que el choque térmico no rompe la cápsula de 
cuarzo y el material no entra en contacto directo con el medio de enfriamiento. Por esta 
razón se optó por romper la cápsula una vez se encontraba sumergida en el medio de 
enfriamiento. 
Es importante mencionar que, con miras a llevar un seguimiento de todo el proceso, la 
caracterización de microestructura se llevó a cabo en material original, material 
homogenizado y material tratado térmicamente. Para ello, la microestructura que se 
obtuvo de material homogenizado fue una correspondiente a un enfriamiento en el horno, 
tal como se muestra en el capítulo de resultados y discusión. 
3.2. Técnicas y métodos utilizados 
Después de la obtención de las aleaciones de estudio se realizó la caracterización 
química, microestructural y termo-mecánica de las mismas. Diferentes técnicas y 
métodos fueron utilizados tales como Fluorescencia de Rayos X para la determinación de 
composición química real de cada aleación, Microscopía Optica para la identificación de 
tamaños de grano y posibles fases presentes, Calorimetría Diferencial de Barrido utilizada 
para la caracterización de la transformación martensítica termoelástica si tiene lugar en 
alguna (s) aleación (s), Microdureza Vickers para la determinación de durezas a escala 
micro, Nanoindentación Instrumentada utilizada con el propósito de determinar los 
Figura 31. Proceso de cocido del molde cerámico 
t (h) 
Homogenización 
1100°C, 12 h Temple 
1000°C, 2 h 
T (°C) 
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módulos elásticos de cada aleación y finalmente, Microscopia Electrónica de Barrido para 
la observación de las huellas dejadas por el nanoindentador. A continuación se detallan 
cada una de ellas, al igual que reactivos y procedimientos de pulidos requeridos para una 
adecuada superficie de las aleaciones de estudio. 
3.2.1. Determinación de composición química – Fluorescencia de 
rayos X (FRX) 
Existen varios métodos para evaluar la composición química de un material, sin embargo 
el principio de selección de la técnica más adecuada va muy ligada al tipo de elementos 
que se deseen identificar y si se desea una identificación cualitativa o cuantitativa de los 
mismos. Para el presente estudio es relevante tener una técnica cuantitativa que 
identifique elementos pesados tales como el tántalo y poco comunes como el circonio y 
poder verificar que se tenga la composición teórica calculada mediante orbitales 
moleculares. Por otra parte, para esta caracterización se utilizaron muestras 
homogenizadas y tratadas térmicamente, tal como se explicó en el apartado anterior. 
Basado en ello se estudiaron diferentes técnicas tales como Espectroscopia de Energía 
Dispersiva de Rayos X (EDS), Microsonda, Método de Induction-Coupled Plasma 
Spectrometer (ICP). En cuanto a EDS se encontró dificultad para la identificación de 
circonio y los valores encontrados de tántalo fueron muy inferiores a la composición 
teórica establecida, aumentando significativamente los valores de titanio; una razón para 
ello es que a través de esta técnica el volumen de material analizado corresponde a un 
diferencial de volumen muy pequeño, realiza un análisis superficial, con una profundidad 
máxima de 100 µm. Por tanto, es posible que cualquier modificación superficial durante el 
proceso de preparación de muestra influya en los resultados, presentando quizá un 
recubrimiento del material blando, el titanio, y por ello, identificar mayor cantidad de este 
material. 
En cuanto a la técnica de la microsonda identifica los elementos en cada fase, lo que no 
es de interés primario en este estudio, donde se desea cuantificar la composición total del 
material. No obstante, se ha realizado un ensayo con esta técnica con fin de comparar 
resultados. Las composiciones fueron muy similares a EDS. 
Por otra parte, el método de ICP analiza un mayor volumen de material, sin embargo 
resulta muy costoso (300€ por muestra). Además requiere disolución del material, lo que 
es complicado para metales sólidos de elementos pesados y existen referencias en 
geología de la dificultad de la técnica para la identificación del circonio. 
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Por todo ello se encontró que una técnica más fiable aunque semi-cuantitativa es la de 
fluorescencia de rayos X, y que fue la implementada en este proyecto. El equipo utilizado 
fue Fischerscope X-ray System HDL, tal como se muestra en la Figura 32. 
El método de fluorescencia de rayos X es un método no destructivo usado para la 
identificación cualitativa y cuantitativa de elementos con número atómico, Z, superior a 
835. 
El principio del funcionamiento de este equipo se ilustra en la Figura 33. La muestra es 
bombardeada con rayos X. Los fotones del haz de rayos X incidente interactúan 
físicamente con los electrones que rodean los átomos en la muestra. Cuando los 
electrones son excitados por absorción del haz primario, emiten sus propios rayos X 
fluorescentes característicos. Se analizan las longitudes de onda de la radiación. Este 
análisis se efectúa separando la radiación mediante los planos de la red de un cristal de 
distancia interplanar conocida. La radiación separada es capturada por un detector de 
rayos X. Posteriormente, se envía al sistema de registro donde se obtiene la información. 
De esta manera, el método se fundamenta en la identificación de las líneas características 
de cada elemento presente en la muestra. Los espectros son relativamente simples. Las 
interferencias espectrales son muy bajas y los efectos de absorción de la matriz pueden 
Figura 32.Equipo de fluorescencia de rayos X (imagen de www.helmut-fischer.de) 
Figura 33. Funcionamiento de la fluorescencia de rayos X 
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ser corregidas matemáticamente con cierta facilidad. Otras ventajas son la preparación 
de las muestras muy simple y se pueden analizar tanto muestras sólidas como líquidas. 
Además, es un ensayo rápido con una exactitud conveniente. 
Sin embargo, este método requiere patrones con una composición química similar a 
aquella de la muestra, pero como estas aleaciones son bajo investigación, no se conoce 
su composición química. No obstante, se puede utilizar este método para obtener un 
resultado comparativo y semi-cuantitativo. 
Como fuentes de error utilizando la fluorescencia de rayos X se encontraron la calibración 
del equipo, que requiere patrones al 100% puros de los elementos de estudio. Para 
subsanar este error se hicieron pruebas con muestras de elementos puros. Otro 
problema es que el equipo no está esperando niveles tan altos de estos elementos 
relativamente poco utilizados. El ordenador está programado para buscar metales más 
comunes y por lo tanto más probables. De esta manera, el ordenador “autocorrige” los 
resultados cuando los picos del material analizado se encuentran cerca de los picos de 
un metal más común, como puede ser el hierro. 
Por último, el resultado de la composición química ha servido para calcular la temperatura 
de ß transus de las seis aleaciones mediante relaciones empíricas que son detalladas 
más adelante. 
3.2.2. Caracterización cristalográfica – Difracción de Rayos X (DRX) 
Con fin de caracterizar las fases presentes en las aleaciones fabricadas, se utiliza un 
equipo de difracción de rayos X, X-ray Diffractometer D5005. La radiación de este equipo 
es de tipo CuKa filtrado por Ni y el equipo funciona igual que la técnica de fluorescencia de 
rayos, pero en este caso se analiza la difracción de rayos X. Cuando el haz de rayos X 
incide a la muestra, se dispersa debido a la red cristalográfica densa. Esta radiación 
separada es capturada por un detector de rayos X. 
En esencia, la cristalografía estructural por difracción de rayos X, consiste en medir las 
intensidades de la mayor cantidad posible de haces difractados del espectro 
tridimensional de difracción. Estas intensidades forman patrones en función de los 
átomos de los planos cristalinos. Mediante un procedimiento de asignación de fases a 
factores de estructura, se reconstruye la distribución electrónica en la celdilla elemental, 
cuyos máximos corresponderán a las posiciones atómicas36. 
DRX es una técnica no destructiva que permite obtener data cuantitativa y cualitativa de la 
estructura cristalina. Otra ventaja es el hecho que no requiere preparación especial de las 
muestras, solamente una superficie plana. 
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3.2.3. Caracterización microestructural – Microscopía Optica (MO) 
Para el estudio óptico, ha sido utilizado un equipo Olympus GX51, con el fin de obtener 
fotografías de la microestructura en tres aumentos: 50x, 100x y 200x, y así estudiar el 
aspecto general de la microestructura tal como fases presentes, su distribución y, la 
orientación y tamaño de los granos. 
El tamaño de grano ha sido determinado por ordenador mediante el software Buechler 
Omnimet, que calcula el área, el diámetro y el índice de tamaño de grano, mostrando 
también un valor medio y las desviaciones estándares de los mismos.  El cálculo del 
índice de tamaño de grano sigue la norma ASTM E112 96. 
En primer lugar, se realiza la adquisición de imágenes en formato electrónico. Esta parte 
es muy importante, ya que ahorra tiempo a la hora de procesar las imágenes. Hay que 
tener especial cuidado con la iluminación del microscopio óptico, aplicación de filtros de 
optimización de la imagen de grises, así como un buen ataque químico que revele la 
microestructura. 
En segundo lugar, sigue un proceso de eliminación de artefactos sobre la imagen 
digitalizada que puedan inducir errores. Hay que eliminar manualmente todos aquellos 
puntos o manchas que aparecen como consecuencia de los poros, hoyuelos o pitting 
procedentes del ataque químico, etc. 
En tercer lugar, hay un proceso de binarización de la imagen según los niveles de grises. 
En este caso, se introduce un color para los bordes de grano y otro para el fondo. 
En cuarto lugar, se ha de completar o acabar de dibujar los límites de granos que 
aparecen incompletos, para que el programa finalmente calcule los valores 
adecuadamente. 
En algunos casos, para facilitar o simplificar el proceso, se han dibujado los granos 
manualmente en una transparencia. En seguida, mediante el programa Buechler 
Omnimet, ha sido analizada una imagen escaneada de esta transparencia. De esta 
manera, se facilita la revelación de los bordes de grano y por tanto, se evita el problema 
de ajustar manualmente la imagen binarizada, completando y eliminando puntos. 
3.2.4. Caracterización de transformación martensítica - Calorimetría 
Diferencial de Barrido (DSC) 
La Calorimetría Diferencial de Barrido (DSC, Differencial Scanning Calorimetry) es uno de 
los métodos más comunes para caracterizar el comportamiento de transformaciones 
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martensíticas en aleaciones con memoria de forma. El DSC provee una medida visible del 
calor desprendido y absorbido durante la transformación. 
La transformación es exotérmica cuando la martensita se forma a partir de la fase 
austenita y es endotérmica cuando la fase austenita se forma desde la fase martensítica 
en el calentamiento. La Figura 34 muestra un típico diagrama de DSC para un material con 
memoria de forma. Con este método es posible identificar las temperaturas de inicio y 
final de la transformación As, Af, Ms y Mf, tal como se muestra en la Figura 35. 
La transformación martensítica que tenga lugar en el material tratado térmicamente ha 
sido caracterizada, mediante calorimetría diferencial de barrido (DSC, Diferencial 
Scanning Calometry), utilizando un equipo DSC Q1000 a TA Instruments. 
Las muestras, previamente pulidas con papel de 400, 600 y 1200 y alúmina de 1 y 0,05 
µm, han sido colocadas en el equipo todas a la vez en un contenedor con secciones 
numeradas. En seguida, un robot desplaza el contenedor a la cámara, como se ilustra a 
la derecha en la Figura 36. Esta cámara puede ser calentada o enfriada con nitrógeno 98-
99% puro a 1 atmósfera, siguiendo un proceso programado y automáticamente controlado 
Figura 35. Proceso térmico de la transformación martensítica 
Figura 34. Diagrama esquemático de DSC que ilustra dos picos exotérmicos durante el enfriamiento 
de la fase B2 y un pico endotérmico durante el calentamiento. 
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por ordenador. Es prescindible el paralelismo de las superficies de la muestra para 
garantizar un calentamiento y enfriamiento homogéneo. 
El procedimiento térmico programado en este ensayo, ha sido constituido de un 
enfriamiento a -90°C, donde se mantiene durante 5 minutos, seguido de un calentamiento 
a 200°C, manteniéndole a esta temperatura durante 5 minutos. Esto se realiza con fin de 
borrar la historia térmica que puede presentar el material. Segundo, ha sido bajada la 
temperatura otra vez a -90°C, manteniéndole 5 minutos a esta temperatura y por último, 
ha sido calentado el material a 200°C. La velocidad de cambio de temperatura ha sido de 
10°C/min durante todo el ensayo con el fin de identificar cualquier pico asociado a una 
transformación. 
Todos los ensayos fueron realizados con nitrógeno gaseoso para no obtener pocos de 
oxidación (estos son picos exotérmicos que alterarán los resultados). Para DSC fue 
necesario cortar pequeñas muestras con un peso mínimo de 30 mg y máximos de 80 mg. 
3.2.5. Caracterización mecánica – Microdureza 
Con fin de evaluar la dureza del material, se han realizado ensayos de microdureza a 
temperatura ambiente, mediante un equipo de Microdurómetro Matsuzawa DMH-1 con 
una capacidad de carga de 200 g a 1000 g. El indentador utilizado ha sido una pirámide de 
Vickers, ya que es más preciso que Brinell o Rockwell37, con el cual se han realizado 
ensayos con cargas de 200 g, 500 g y 1000 g, respectivamente. 
La muestra ha sido montada con ayuda de un soporte rígido al fondo, con el fin de 
garantizar la ausencia de movimiento durante el ensayo. En seguida, el material ha sido 
enfocado con el ocular menor (100x) y mayor (400x), en un punto en el medio de un 
grano, y se ha hecho una calibración, antes de realizar el ensayo. El tiempo de duración 
del ensayo ha sido 15 segundos, para cumplir la norma ASTM E92, que recomienda 
tiempos de aplicación de carga de 10-15 segundos38. La carga ha sido de 1,96N. 
Finalmente, se han medido los dos diámetros (d1 y d2), ver la ilustración en la Figura 37, 
Figura 36. Equipo de DSC (imágenes de www.polymer.uu.se/TAInstruments.htm y 
www.tainstruments.com) 
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donde se ha buscado que la huella sea cuadrada, es decir presentar diámetros iguales 
(d1˜ d2), con fin de obtener una medida adecuada. 
 
Con estos dos diagonales, la dureza de Vickers (HV) del material ha sido calculada 
mediante la Ecuación 10, donde F es la carga de ensayo en Newton y d es el diagonal de la 
huella en milímetros. En el caso de que los dos diagonales no se igualan, se calcula el 
promedio d=(d1+d2)/2. 
2
189,0
d
F
HV ×=      Ecuación 10 
3.2.6. Caracterización mecánica – Nanoindentación Instrumentada 
Por otra parte, los ensayos de nano-indentación han sido realizados mediante un equipo 
de MTS Nano Indenter XP similar al mostrado en la Figura 38. A la derecha en la misma 
figura, se ve el dispositivo de control de amortiguamiento que protege el intentador contra 
vibraciones que alteran los resultados. 
Este ensayo consiste en aplicar una carga al material, hasta que el nanoindemtador 
penetra la muestra una profundidad máxima predeterminada. Una vez alcanzado esta 
profundidad, la punta se mantiene en el sitio unos segundos antes de la descarga, con fin 
de estabilizar el contacto punta-superficie. 
 
Figura 37. Medida de la huella 
d2 
d1 
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Esto resulta en una curva llamada P-h, donde la carga aplicada, P, varía con el 
desplazamiento, h. Se realizan varios indentaciones en el mismo ensayo para obtener un 
promedio del módulo elástico y de la dureza. Ya que el equipo da una curva para cada 
indentación, las curvas deberían coincidir para manifestar un resultado conveniente. 
Para realizar esto, el equipo tiene tres funciones39. En primer lugar, controla la posición 
del visor para observar la superficie que se desea indentar y desplazarse sobre ella, y al 
fijar el ocular en la zona a estudiar, el nanoindentador automáticamente se posicionará en 
esas coordenadas x-y al iniciar el ensayo. El ensayo puede hacerse por control de carga o 
por control de desplazamiento. En cualquiera de los casos se debe fijar un valor máximo 
de trabajo al cual llegará el indentador. El equipo realiza la identificación de la superficie y 
se inicia el ensayo cargando y descargando la muestra y analizando su respuesta 
mediante las curvas p-h (curvas carga-desplazamiento) que se generan. 
 Finalmente, los valores de dureza y módulo elástico son determinados con herramientas 
de análisis internas con las que cuenta el equipo, basadas en el método de cálculo de 
Oliver y Pharr. Este método tiene en cuenta correcciones como la condescendencia del 
material y la función de área de la punta. 
La dureza del material se calcula dividiendo la carga aplicada por el área residual, y el 
módulo elástico por la expresión siguiente, donde A es el área de contacto de la punta con 
el material: 
 
Adh
dP
E
p
××=
2
1
     Ecuación 11 
En efecto, el equipo calcula el área de contacto, sin tratar la imagen óptica de la huella, 
como se hace en un ensayo de micro-indentación, donde se aplica una carga constante 
predeterminada, durante un tiempo fijo, y se mide la huella que se ha producido. 
Figura 38. Equipo de nano-indentación 
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Cabe mencionar también que los resultados obtenidos durante la descarga son más 
fiables que os obtenidos durante la carga, ya que estos presentan la inexactitud de medida 
que sucede cuando la punta entra en contacto con la superficie del material. 
Una ventaja de este ensayo es que requiere muy pequeños volúmenes de material. Esto 
es la razón principal por la que se ha utilizado para evaluar el módulo elástico, ya que no 
se disponían de grandes cantidades de material como para fabricar probetas de 
compresión o de tracción, que son ensayos más convencionales en cuanto a evaluar el 
módulo elástico. Estos últimos métodos aprecian las propiedades de todo el material, 
mientras que una nano-indentación se miden las propiedades de un grano, ya que para 
las aleaciones de estudio los granos encontrados son significativamente grandes. 
Es importante realizar una calibración del equipo con “fused silica” (sílica fundido) antes 
de iniciar el ensayo. La sílica es un material del que ya se conoce la respuesta a este tipo 
de ensayos y de esta manera, se puede identificar si la punta está desgastada en exceso. 
El tipo de punta seleccionada fue una punta de tipo Berkovich, que presenta una 
geometría piramidal de tres caras, con base triangular equilátera. Es el tipo más corriente 
y conviene para materiales elásticos y plásticos, incluso para metales. 
Con fin de asegurar resultados adecuados, el equipo ha sido enfocado y programado para 
realizar un matriz 3x3 de 9 indentaciones en cada muestra, como se muestra en la Figura 
39, lo que resulta en un promedio de la dureza y el módulo elástico del material. 
Finalmente, para facilitar la observación de las huellas mediante SEM (El equipo utilizado 
en microscopía electrónica de barrido ha sido un JEOLJSM-6400 Scanning microscope), 
previo a la realización de la matriz de nanoindentaciones, se hizo un patrón de 5 huellas 
grandes en cada probeta con el mismo equipo. El desplazamiento máximo de la punta ha 
Figura 39. Matrice de 9 indentaciones 
Patrón guía 
Matriz 3x3 
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sido programado a 2000 nm. Los ensayos han sido realizados durante la noche, para 
minimizar perturbaciones provenientes de movimientos mecánicos, en una sala con una 
temperatura constante de 20°C, para no tener complicaciones con dilataciones térmicas 
del equipo. 
Fuera de esto, las dos caras de la probeta a ensayar requieren ser perfectamente 
paralelas y el acabado superficial debe ser estudiado previo a los ensayos para reconocer 
de qué forma puedan estar afectando los resultados debido a la presencia de rugosidades 
que harán que el nano-indentador no se posiciones perpendicularmente sobre la muestra 
y se genere una huella más alargada o en general, deformada, que no coincide con la 
geometría del indentador. 
Por esto último, se realizaron pruebas con 4 tipos de superficie: superficies con acabado 
espejo hasta alúmina de 0.05 mm, superficies con revelado microestructural, superficie 
electropulida y superficie especular con sílice coloidal. Los mejores resultados en curvas 
p-h uniformes para una serie de 10 indentaciones realizadas por cada aleación, se 
encontraron en superficie especular con sílica coloidal. Por tanto, con esta condición de 
acabado se desarrollaron los experimentos. 
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4. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
4.1. Determinación de composición química 
La caracterización química consistió en la determinación de la composición química de 
cada una de las 6 aleaciones fabricadas, mediante la técnica de Fluorescencia de Rayos 
X. Las probetas utilizadas fueron obtenidas de las barras homogenizadas y tratadas 
térmicamente, tal como se explicó en el capítulo anterior. Para ello se cortaron discos de 
5 mm diámetro (diámetro de barras fabricadas en la colada) y 5 mm de longitud, de tal 
forma que se lograran apoyar en el porta-muestras del equipo y el haz de radiación fuera 
perpendicular a la superficie de la muestra de estudio. En cada muestra se hicieron 4 
pruebas, variando la posición desde el centro a la superficie de la misma. Esto se realizó 
para verificar la homogenización del material. En este sentido los resultados fueron 
bastante positivos, ya que se encontraron desviaciones estándares alrededor del 1%, con 
lo cual se puede asegurar que el material se encontró perfectamente homogenizado. Los 
resultados son presentados en la Tabla 7. 
Material Elemento 
Porcentaje en peso 
promedio 
Ta 10.30 
A: Ti-22.12Ta-9.37Nb 
Nb 9.3 
Ta 8,27 
B: Ti-19.86Ta-17.75Nb 
Nb 13,77 
Ta 15,65 
C: Ti-24.62Ta-21.45Nb 
Nb 18,98 
Zr 8,77 
D: Ti-8.3Zr-24.56Nb 
Nb 19,30 
Zr 7,35 
E: Ti-7.53Zr-36.11Nb 
Nb 32,85 
Zr 1,27 
F: Ti-2.1Zr-43Nb 
Nb 35,67 
Al comparar los resultados experimentales con los valores de composición química 
teóricos obtenidos por el diseño, se aprecia una notable disminución de tántalo y un poco 
menos en niobio. Esto se explica debido a que son los elementos con mayor 
temperaturas de fusión, de 2996ºC para el tántalo y 2468ºC y por tanto, con el horno con 
el que han sido fabricadas las aleaciones, no se han superado los 3000ºC, para garantizar 
una completa fusión y difusión de estos elementos, de tal manera que al realizar la colada, 
el metal líquido que logró llenar los moldes solo fue la parte que logró fundir mejor y, dado 
los altas masas moleculares, el proceso de colada se vio de alguna forma favorecido. 
Tabla 7. Composición química mediante fluorescencia de rayos X 
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Por otra parte, las cantidades de circonio se encuentran muy cerca de la composición 
teórica y, aun siendo bajas, el equipo ha logrado identificarlas. 
Con base a las composiciones químicas obtenidas experimentalmente, se calcularon las 
temperaturas b transus, es decir la temperatura donde se presenta el cambio de fase 
entre a y b, explicado en el siguiente apartado. 
4.1.1. Determinación de las temperaturas de ß transus 
Es bien conocido que los elementos ß estabilizantes, tales como el tántalo y el niobio, 
disminuyen la temperatura de transformación de fase bcc a hcp, cuyo objetivo es obtener 
fase ß a temperaturas más cercanas a la temperatura ambiente; existen diferentes 
métodos para calcularla bien sea por DSC, realizando tratamientos térmicos a diferentes 
temperaturas y observar la microestructura, o a través de relaciones empíricas como la 
relación de Molibdeno equivalente (Moeq) o disminución de la temperatura b-transus del 
titanio puro según los porcentajes en peso de b estabilizantes que contenga la aleación. 
Este último método ha sido el utilizado en este proyecto dada su facilidad, uso frecuente 
reportado en literatura y porque en realidad, se pretende hacerse a una idea del valor de 
tal manera que se pueda verificar que con los tratamientos térmicos realizados se logra 
una fase b. 
Para efectos de cálculo, se toma la temperatura b transus del titanio puro, que es de 
882°C40 y se le realizan disminuciones por adición de elementos ß estabilizantes, en este 
caso, del tántalo y el niobio. El circonio es considerado un elemento neutro. La 
temperatura para cada aleación ha sido calculada por la siguiente ecuación: 
NbTaTT wtwtpuroTitransusaleacióntransus %22.7%22.2 ×-×-= bb  Ecuación 11 
Los resultados obtenidos para cada aleación se muestran en la Tabla 8. 
Aleación Temperatura de ß transus (°C) 
A: Ti-10Ta-9Nb 792 
B: Ti-8Ta-14Nb 764 
C: Ti-16Ta-19Nb 710 
D: Ti-9Zr-19Nb 723 
E: Ti-7Zr-33Nb 628 
F: Ti-1Zr-36Nb 621 
Tabla 8. Temperatura de ß transus calculadas por relaciones empíricas 
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Con estos resultados, al haber realizado los tratamientos térmicos a 1000ºC, se verifica 
que se obtienen aleaciones en fase b. Por último, es importante mencionar que las 
aleaciones E y F presentan cantidades de elementos ß estabilizantes más altas que las 
otras aleaciones fabricadas y por tanto, temperaturas de ß transus más bajas, es decir 
que presentan fase ß a temperaturas más bajas. Y efectivamente, al hacer el análisis de 
microestructura, que se presenta en el siguiente apartado, se observa que para estas 
aleaciones hay una fase b más uniforme sin presencia de a retenida, comparadas con las 
otras aleaciones. 
4.2. Caracterización de la microestructura 
Para la caracterización microestructural, se tomaron discos de 5 mm de diámetro y 5 mm 
de longitud. La superficie fue pulida mecánicamente desde papel de 600 hasta 1200 y 
luego con alúmina desde 1 mm a 0.05 mm. Luego se atacó químicamente con el reactivo 
Keller’s: 2 ml HF, 3ml HCl, 5ml HNO3 y 190ml de H2O destilada, con el propósito de 
revelar la microestructura. 
Las tres aleaciones de Ti-Ta-Nb se distinguen por su contenido de tántalo y de niobio, que 
aumenta de la aleación A a la C. De la misma manera, el contenido de niobio, en las 
aleaciones Ti-Zr-Nb, aumenta de la aleación D a la F. Además, tal como se comentó 
anteriormente, el tántalo y el niobio son elementos ß estabilizantes y por lo tanto, 
favorecen la presencia de fase ß, según la ley de la palanca, tal como se describe 
esquemáticamente en la Figura 40. 
Por otra parte, hay que notar que el material original obtenido directamente de la colada 
presenta una estructura de equilibrio, pero es heterogéneo y por ello puede mostrar 
también una heterogeneidad química y segregación de fases. 
Es importante comentar que la caracterización del material obtenido directamente de la 
colada, llamado material original, y el material homogenizado, ha sido también 
caracterizado solo a manera de seguimiento de cada una de las etapas de fabricación y, 
que el material de interés en este estudio es el material homogenizado, tratado 
térmicamente y templado en agua con hielo. 
Figura 40. Esquema de la ley de palanca 
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4.2.1. Análisis por microscopía óptica 
Sistema Ti-Ta-Nb 
Aleación A: Ti-10Ta-9Nb 
El material A original presenta una estructura de antiguos granos equiaxiales de fase ß 
retenida, también llamados ß prior, de un diámetro aproximado de 300 µm, tal como se 
muestra en la Figura 42a. También se observan placas finas de fase a que están 
orientadas al azar y distribuidas tanto en los bordes de grano como en el interior. Por ello, 
se puede concluir que la aleación A está en la región a+ß. 
El proceso de homogenización a 1100°C durante 12 horas, favorece la homogenización 
química de la aleación, eliminando las segregaciones químicas existentes en las 
muestras coladas. La microestructura en la Figura 42b corresponde a una típica 
microestructura en cesto o Widmanstätten. La diferencia del tamaño de las placas de 
fase a de Widmanstätten entre el material original y el homogenizado está relacionado 
principalmente con la velocidad de enfriamiento. El material original se ha enfriado 
templando el molde en agua. En el caso del material homogenizado, el enfriamiento se ha 
realizado en el horno. Esta velocidad de enfriamiento más lenta da lugar a un tamaño de 
placa más grueso41. 
Finalmente, las muestras procedentes del material calentado a 1000°C y templado, 
presentan una microestructura formada por fase ß retenida con presencia de placas finas 
de fase a, ver la Figura 42c. Para confirmar la presencia de estas fases, se han 
caracterizado mediante técnicas de difracción de rayos X, ver Figura 41, corroborando los 
resultados, es decir presencia de fase b y fase a. En el espectro se observan difracción 
de planos a ángulos correspondientes a fases a y b. 
Figura 41. Espectro de difracción de rayos X del material A 
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Aleación B: Ti-8Ta-14Nb 
El material original B en la Figura 43a presenta una estructura parecida al material A, con 
granos ß prior de un diámetro de aproximadamente 100-200 µm. Sin embargo, se observa 
una menor presencia de fase a, lo cual se explica por el aumento del contenido de niobio, 
disminuyendo la temperatura de ß transus y favoreciendo la estabilidad de la fase ß. 
Durante la homogenización con enfriamiento en el horno, los granos ß prior del material B 
crecen a un diámetro de aproximadamente 300 µm. La microestructura corresponde a 
una estructura Widmanstätten con placas de fase a, localizadas en colonias con 
diferentes direcciones dentro de un mismo grano, tal como se muestra en la Figura 43b. 
Estas placas de fase a son más pequeñas que las del material A, ya que la aleación B 
contiene un porcentaje menor de fase a. En este caso, como las velocidades de 
enfriamiento de tanto la aleación A como la B son similares, estas no han influido en el 
tamaño de placas. 
Finalmente, la Figura 43c demuestra la aleación procedente del temple. Presenta una 
microestructura constituida por la fase ß retenida, con agujas finas de a, lo que se ha 
comprobado mediante difracción de rayos X, ver la Figura 44. 
 
   
a. Original b. Homogenizado c. Tratado térmicamente 
Figura 42. Material A Ti-10Ta-9Nb. Original: material procedente de la fundición, homogenizado: 
1100°C, 12 h, y tratado térmicamente: 1000°C, 2 h + temple. 
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Aleación C: Ti-16Ta-19Nb 
El material C corresponde a la aleación Ti-16Ta-19Nb. La estructura original de esta 
aleación está formada por granos equiaxiales de fase ß. Es parecida a los dos anteriores, 
presentando granos más o menos equiaxiales de fase ß, que son más pequeños que el 
material A y B, de un diámetro de grano del orden de 10-150 µm. Las zonas atacadas en 
los bordes de granos que se observan en la Figura 45a, son posiblemente causadas por 
pitting. 
La fase a no se observa en el material original, pero se revela en el material 
homogenizado en forma de estructura Widmanstätten, tal como se muestra en la Figura 
45b. Los granos ß prior crecen durante la homogenización y presentan un diámetro de 
grano de aproximadamente 150-200 µm. En estos granos se observan colonias de placas 
finas de fase a y por ello, se puede concluir que la aleación C está en la región a+ß. 
Figura 44. Espectro de difracción de rayos X del material B 
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a. Original b. Homogenizado c. Tratado térmicamente 
Figura 43. Material B Ti-8Ta-14Nb. Original: material procedente de la fundición, homogenizado: 
1100°C, 12 h, y tratado térmicamente: 1000°C, 2 h + temple. 
Caracterización de aleaciones de titanio con bajo módulo elástico y memoria de forma para aplicaciones biomédicas Pág. 55 
 
El material procedente del temple presenta una microestructura constituida por la fase ß 
retenida, tal como se muestra en la Figura 45c. La difracción de rayos X ha mostrado 
presencia de fase a, como se observa en la Figura 46. 
 
30               40                50                 60                70                 80 
 
      a  b  a                                     a                      a  
Figura 46. Espectro de difracción de rayos X del material C 
   
a. Original b. Homogenizado c. Tratado térmicamente 
Figura 45. Material C Ti-16Ta-19Nb. Original: material procedente de la fundición, homogenizado: 
1100°C, 12 h, y tratado térmicamente: 1000°C, 2 h + temple. 
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Finalmente, se observa que todas las aleaciones de Ti-Ta-Nb fabricadas pertenecen a la 
región a+ß, ya que todas presentan una estructura Widmanstätten de fase a y fase ß. Se 
observa menos fase a presente en el material C, que en los dos materiales anteriores, 
esto como consecuencia al mayor contenido de elementos ß estabilizantes en el material 
C. Además, se puede concluir que con más elementos ß estabilizantes presentes, estas 
aleaciones presentan una fase a más fina. 
Sistemas Ti-Zr-Nb 
Aleación D: Ti-9Zr-19Nb 
En cuanto al material D, se puede distinguir sólo un borde de grano vertical, ver Figura 48a. 
Esto es debido probablemente a que los granos son muy grandes. No obstante, también 
cabe la posibilidad de que el ataque químico haya sido insuficiente para revelar bien los 
bordes de granos ß. Este hecho no es relevante ya que, como se comentó la 
microestructura que suministra mayor información son miras a aplicaciones es la del 
material tratado térmicamente. 
La microestructura del material homogenizado está formada por una estructura de tipo 
Widmanstätten, formada por colonias de placas finas de fase a orientadas al azar, tal 
como se muestra en la Figura 48b. También se puede apreciar el gran tamaño de los 
antiguos granos de ß prior (~500 µm), hecho que está en concordancia con la 
microestructura anterior. Se observa también que las placas de a son más gruesas en el 
material homogenizado que el original, debido a la velocidad de enfriamiento más lenta, 
como se ha mencionado anteriormente. De la microestructura, se puede deducir que el 
material D proviene de la región a+ß. 
La Figura 48c muestra el material tratado térmicamente por temple. Se observan granos ß 
prior con agujas finas orientadas al azar y distribuidas en todo el grano. Estas agujas han 
sido identificadas como martensita a’’, tal como muestra el espectro de difracción de 
rayos X en la Figura 47. 
Figura 47. Espectro de difracción de rayos X del material D 
a'' 
b       a'' 
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Aleación E: Ti-7Zr-33Nb 
En este caso, se ha aumentado en un 14% la cantidad de niobio, tal como detectada por 
el método de fluorescencia de rayos X. La Figura 49a muestra la microestructura de la 
aleación original, procedente de la fundición. Esta microestructura está formada por 
granos equiaxiales de fase ß con un diámetro medio entre 100 µm. 
Durante la homogenización, los granos ß crecen a un diámetro de aproximadamente 200 
µm y se observa unas placas muy pequeñas de fase a nuclean y crecen en los bordes de 
grano, ver Figura 49b. 
Después del tratamiento térmico, se observan en la Figura 49c granos ß con posiblemente 
segregaciones en su interior.  
 
 
 
 
 
 
   
a. Original b. Homogenizado c. Tratado térmicamente 
Figura 48. Material D Ti-9Zr-19Nb. Original: material procedente de la fundición, homogenizado: 
1100°C, 12 h, y tratado térmicamente: 1000°C, 2 h + temple. 
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Aleación F: Ti-1Zr-36Nb 
El material F original presenta granos equiaxiales de fase ß de un diámetro del orden de 
80 µm, tal como se muestra en la Figura 51a. Se observa segregaciones en los bordes de 
grano y unas distribuidas en el interior del grano, debidas a la heterogeneidad del material. 
Estas se analizarán mediante espectroscopia de rayos X con fin de caracterizarlas. 
Estos granos ß crecen durante la homogenización hasta un diámetro promedio de 
aproximadamente 150 µm, ver la Figura 51b. Se observan unas placas de fase a que 
nuclean y crecen en, y cerca de, los bordes de grano. Ya que la cantidad de fase a es 
muy limitada, se puede concluir que esta aleación proviene de un campo cerca del borde 
de la región a+ß y la región ß en la diagrama de equilibrio. Además, se observan posibles 
segregaciones muy finas en el interior de los granos. Estas aun no son identificadas. 
La Figura 51c muestra el material después del temple. Se observan granos ß prior con 
unas agujas de martensita a’ orientadas al azar, también verificado por difracción de rayos 
X, ver la Figura 50. Finalmente, se siguen observando segregaciones en el interior de los 
granos que se analizarán posteriormente. 
   
a. Original b. Homogenizado c. Tratado térmicamente 
Figura 49. Material E Ti-7Zr-33Nb. Original: material procedente de la fundición, homogenizado: 
1100°C, 12 h, y tratado térmicamente: 1000°C, 2 h + temple. 
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Generalmente, se puede observar que la diferencia principal entre las aleaciones Ti-Zr-Nb 
es el aumento progresivo del contenido de ß estabilizante, en este caso de Niobio. De la 
misma manera, aumenta el contenido de ß estabilizantes Tántalo y Niobio 
progresivamente en las aleaciones Ti-Ta-Nb. Las dos sistemas muestran una 
disminución de la presencia de fase a con el aumento de elemento ß estabilizante. 
Se puede observar también que las agujas de fase a presentes en los granos ß prior son 
más gruesas después de la homogenización, debido a su velocidad de enfriamiento más 
baja que aquella del material original, como se mencionó anteriormente. 
   
a. Original b. Homogenizado c. Tratado térmicamente 
Figura 51. Material F Ti-1Zr-36Nb. Original: material procedente de la fundición, homogenizado: 
1100°C, 12 h, y tratado térmicamente: 1100°C, 12 h + temple. 
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Figura 50. Espectro de difracción de rayos X del material F 
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En cuanto a las sistemas Ti-Ta-Nb, presentan más fase a que las sistemas Ti-Zr-Nb. De 
hecho, las aleaciones de Ti-Ta-Nb y la aleación D de Ti-Zr-Nb, provienen todas de la 
región a+ß en el diagrama de equilibrio, presentando colonias de placas de fase a 
distribuidas en todo el material original. En cambio, las aleaciones E y F de Ti-Zr-Nb 
muestran un mayor campo ß y por ello, presentan unas placas muy pequeñas de fase a 
localizadas en, y cerca de, los bordes de grano. 
Finalmente, se puede observar a las aleaciones Ti-Zr-Nb, un aumento de presencia de 
segregaciones con una disminución de la fase a, es decir con un aumento de elementos 
ß estabilizantes. 
Tamaño de grano 
Los tamaños de granos fueron obtenidos mediante el programa Buechler Omnimet 
siguiendo la norma ASTM E112 96. En la Tabla 9 se resumen los índices y diámetros 
medios encontrados para cada aleación, para cada una de las condiciones del proceso. 
Es evidente que existe una variación de una fase a otra dada por las diferentes 
condiciones de temperaturas y tipos de enfriamiento. La poca diferencia en el índice G 
presentada entre el material original y el tratado térmicamente es atribuida a que en el 
material original, una vez colado se sumergió en agua, si bien el agua se encontraba a 
temperatura ambiente, dada la alta temperatura con la que sale el material del horno de 
colada, el gradiente térmico es muy alto. Por tanto, no se puede hablar de una tendencia 
en crecimiento o disminución del tamaño de grano, se trata simplemente de condiciones 
distintas que se ven reflejadas en las variaciones de los índices G. 
El diámetro promedio está determinado para la condición de tratado térmicamente. Se 
trata de granos grandes, característico de aleaciones de titanio tipo b. 
 Índice de tamaño de grano, G 
Diámetro promedio 
(µm) 
Aleación 
Origina
l 
Homogenizado 
Tratado 
térmicamente 
Tratado térmicamente 
A: Ti-10Ta-9Nb 0,8 0,4 0.8 300 
B: Ti-8Ta-14Nb 3,5 1,7 3,5 100 
C: Ti-16Ta-19Nb 3,6 3,3 -0.4 400 
D: Ti-9Zr-19Nb -1 -1 -1 500 
E: Ti-7Zr-33Nb 4,3 2,7 1 200 
F: Ti-1Zr-36Nb 4,3 2,7 3,5 100 
Tabla 9. Tamaño de grano mediante Buechler Omnimet (ASTM E112 96) 
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4.3. Caracterización mecánica 
El material utilizado para la caracterización mecánica fue el material tratado térmicamente 
ya que es el que reúne las condiciones de homogenización y presencia de fase b. Las 
probetas ensayadas fueron las utilizadas para la caracterización microestructural, para 
así dar un mejor aprovechamiento del material. 
En la realización de los ensayos se tuvo especial cuidado en la posición del material en el 
portamuestra para garantizar la perpendicularidad entre la superficie del material y el 
indentador. El tipo de ensayo fue un ensayo de dureza Vickers, realizado bajo tres 
condiciones de carga distintas, a 200, 500 y 1000 g, por 15 segundos. Esto se hizo con el 
propósito de identificar si existía algún tipo de recuperación por presencia de memoria de 
forma, sin embargo no se encontró variación significativa entre los tres tipos de carga 
aplicados que dieran indicio de recuperación elástica. Los resultados de dureza son 
reportados en la Tabla 10 para una carga de 200 g. 
Aleación Valor de dureza HV Valor de dureza en GPa 
A: Ti-10Ta-9Nb 430 4.3 
B: Ti-8Ta-14Nb 460 4.6 
C: Ti-16Ta-19Nb 465 4.7 
D: Ti-9Zr-19Nb 440 4.4 
E: Ti-7Zr-33Nb 430 4.3 
F: Ti-1Zr-36Nb 490 4.9 
Se encuentra que las aleaciones más duras son las aleaciones C y F de cada sistema. La 
microscopía óptica indica que estas dos aleaciones están formadas por preferentemente 
fase b, que es una fase más blanda que la fase a. Sin embargo, si el endurecimiento es 
debido a la fase a, C sería la aleación más blanda del sistema Ti-Ta-Nb y F la más blanda 
del sistema Ti-Zr-Nb, lo que no se refleja en los resultados.  Una explicación a ello es que 
los aumentos de dureza puedan estar relacionados con la fase w, que es una fase frágil 
que endurece el material y su presencia aumenta con el contenido de elementos b 
estabilizantes. 
La fase w son precipitados muy finos, de alrededor de 2-4 nm, y por ello no se observan 
en microscopía óptica42 y la literatura sobre aleaciones similares en elementos aleantes a 
las estudiadas en este proyecto, expone que los picos característicos de esta fase en 
difracción de rayos x son muy pequeños y por lo tanto difícilmente detectables, si el 
Tabla 10. Microdureza Vickers realizada a 200 g de carga aplicada por 15 segundos 
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tamaño y la cantidad de esta fase son limitados43, 44. Por ello, se ha concluido que la fase 
w puede ser presente en estos materiales.   
Para convertir los resultados de la dureza Vickers a una dureza en GPa, se multiplicaron 
los valores por un factor 0.00980745. De esta manera, se pueden comparar los resultados 
de microdureza con los resultados de dureza obtenidos por nanoindentación. Sin 
embargo, hay que observar que son resultados obtenidos en escalas diferentes. 
En cuanto a los ensayos de nanoindentación, estos fueron realizados con muestras 
pulidas hasta obtener pulido espejo con sílica coloidal mezclada con agua destilada. Con 
el propósito de conocer el comportamiento elastoplástico de los materiales, se analizaron 
las curvas de carga y descarga en términos de carga aplicada y desplazamiento 
producido. En este sentido, se encontraron similitudes en las curvas de cada una de las 
aleaciones, como la mostrada en la Figura 52 y Figura 53, llegando a cargas máximas de 
400 mN para el material F (Ti-1Zr-36Nb), que es el más duro, de 380 mN para el material 
A (Ti-10Ta-9Nb) y B (Ti-8Ta-14Nb), de 350 mN para D (Ti-9Zr-19Nb) y E (Ti-7Zr-33Nb), y 
la carga mínima de 300 mN para el material C (Ti-16Ta-19Nb), todas obtenidas a 2 mm de 
profundidad. 
Estos valores son congruentes con los valores de dureza reportados por la microdureza, 
ya que todos son del orden de 4 GPa. Para el sistema Ti-Zr-Nb, las dos técnicas 
encuentran que la aleación F es la más dura. En cuanto a las aleaciones del sistema Ti-
Ta-Nb, se concluye mediante el ensayo de nanoindentación que la aleación A es la más 
dura, pero mediante la microdureza la aleación C resulta la más dura. Esta diferencia es 
debida al hecho que los resultados provienen de escalas diferentes. 
Por otra parte, las curvas para módulo elástico y dureza en función del desplazamiento 
fueron analizadas para identificar a qué profundidad se presenta su estabilización, y a 
partir de allí calcular los valores. Alrededor de 600 nm de profundidad se estabilizaron los 
valores, tal como se aprecia en la Figura 52, que corresponde al material D (Ti-9Zr-19Nb). 
La dispersión inicial es generada por el contacto inicial con la superficie a muy pocos 
nanómetros de profundidad y no son relevantes en este estudio. 
Los resultados obtenidos tanto para módulo elástico y dureza mediante esta técnica son 
reportados en la Tabla 11. 
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Material Módulo elástico (GPa) Dureza (GPa) 
A: Ti-10Ta-9Nb 95.779 ± 1.768 4.719 ± 0.168 
B: Ti-8Ta-14Nb 87.652 ± 2.514 4.539 ± 0.166 
C: Ti-16Ta-19Nb 68.264 ± 1.980 4.310 ± 0.168 
D: Ti-9Zr-19Nb 90.597 ± 1.303 4.554 ± 0.048 
E: Ti-7Zr-33Nb 77.067 ± 2.730 4.573 ± 0.178 
F: Ti-1Zr-36Nb 78.911 ± 3.096 4.981 ± 0.291 
Se observa que los resultados del módulo elástico disminuyen con el contenido de 
elementos ß estabilizantes en la aleación. Esto porque el módulo elástico es más elevado 
para la fase a que para la fase ß, lo que corresponde con la literatura. 
Por otra parte, el material con menor módulo elástico es el material C (Ti-16Ta-19Nb), 
seguido por el material E (Ti-7Zr-33Nb), que efectivamente presentaron los granos de fase 
b más uniformes en el análisis por microscopía óptica. 
 
Tabla 11. Valores del módulo elástico y de la dureza del material tratado térmicamente, pulido 
mecánicamente con sílice coloidal 
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Figura 52. Curvas del módulo elástico y de la dureza del material D tratado térmicamente. 
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Figura 53. Curvas de P-h del material C (Ti-
16Ta-19Nb) tratado térmicamente obtenida 
mediante nanoindentación instrumentada 
Figura 54. Curvas de P-h del material D (Ti-
9Zr-19Nb) tratado térmicamente obtenida 
mediante nanoindentación instrumentada 
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Finalmente, las huellas dejadas por el nanoindentador fueron observadas por microscopía 
electrónica de barrido, con el objeto de verificar que el indentador haya aplicado la carga 
adecuadamente, hecho que se ve reflejado en la igualdad de longitud de las diagonales de 
la huella y observar que sucede alrededor de la huella y asociar esto con el 
comportamiento del material. 
La Figura 55 muestra una huella obtenida para el material C de Ti-16Ta-19Nb a la izquierda 
y se muestra en la Figura 56 una huella para el material F Ti-1Zr-36Nb a la derecha. Se 
observa alrededor de ambas huellas, pero más marcada en el material C, la deformación 
asociada a la indentación en forma de bandas de deslizamiento, lo que sugiere fractura 
dúctil. Estos dos materiales son diseñados para provenir de la zona de mecanismo de 
deformación por deslizamiento/maclado en la mapa de estabilidad de fase, como 
mencionado en el apartado 3.1.1, y también presentan los módulos elásticos bajos. Las 
bandas de deslizamiento no se aprecian tan pronunciadas en los otros materiales. 
La huella obtenida para el material F es más pequeña que aquella obtenida para el 
material C, debido a que el material F material es más duro que el material C, y por eso 
presenta una mayor resistencia de deformación. 
 
 
Figura 55. Huella de nanoindentacíon 
obtenida en el material C (Ti-16Ta-19Nb). 
Figura 56. Huella de nanoindentacíon 
obtenida en el material F (Ti-1Zr-36Nb). 
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4.4. Caracterización de transformación martensítica 
Una probeta de cada aleación fue preparada tal como se explicó en el apartado 3.2.4. 
Todas las aleaciones fueron sometidas al mismo proceso de calentamiento y 
enfriamiento. 
La aleación D (Ti-10Ta-9Nb), en la curva de enfriamiento, es decir el cambio de fase b a 
fase martensita, revela un pico correspondiente a una transformación exotérmica en el 
material a una temperatura alrededor de 32°C, como demuestra la Figura 57, y un pico 
endotérmico a 65ºC, asociado a la transformación de fase martensita a fase b. 
Con ello se concluye que el material D (Ti-9Zr-19Nb) muestra transformación martensítica 
termoelástica, con temperaturas de Ms (temperatura de inicio de transformación a 
martensita), Mf (temperatura final de transformación a martensita), As (temperatura de 
inicio de transformación a austenita) y Af (temperatura final de transformación a austenita) 
de 50ºC, 20ºC, 41ºC y 80.5ºC respectivamente. 
El hecho que el material presente un solo pico indica que la transformación se realiza en 
uno solo paso. Esto significa que no se detecta ninguna fase intermedia de la martensita 
termoelástica que se da en el enfriamiento, como podría ser la fase R. 
Por otra parte, la diferencia de temperatura entre los picos, es decir 9°C entre las 
temperaturas Ms y As para el material D (Ti-9Zr-19Nb), se debe a la energía extra 
necesaria para nuclear la primera placa de martensita. Además, la anchura del pico, es 
decir la diferencia de temperatura Ms-Mf (30ºC) o As-Af, (40ºC) caracteriza la facilidad de 
transformación de la aleación y se debe principalmente a la energía elástica almacenada 
durante la transformación. Con estas pocas diferencias en temperaturas se concluye que 
esta aleación presenta una baja histéresis térmica, que puede resultar útil con miras a 
aplicaciones donde se requieran transformaciones entre temperaturas cercanas. 
En cuanto a los 5 materiales restantes, no presentan picos de transformación 
termoelástica. Todas las curvas son similares a aquella del material A (Ti-10Ta-9Nb) 
tratado térmicamente, que está presentada en la Figura 58, donde se observa que no han 
sido detectados picos de transformación termoelástica. Por ello se puede concluir que 
estos materiales no presentan ningún comportamiento de memoria de forma por 
temperatura. 
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La curva presenta un pendiente durante el calentamiento y el enfriamiento. Esto se debe al 
flujo de calor que aumenta con un aumento de temperatura favoreciendo el movimiento de 
los átomos en el material. 
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Figura 58. Encefalograma plano de un ensayo de DSC del material A (Ti-10Ta-9Nb) tratado 
térmicamente 
Figura 57. Encefalograma plano de un ensayo de DSC del material D (Ti-9Zr-19Nb) tratado 
térmicamente 
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5. CONCLUSIONES 
 
Con el desarrollo del presente proyecto se puede concluir que: 
Se estudiaron 6 aleaciones basadas en dos sistemas, Ti-Ta-Nb y Ti-Zr-Nb, en diferentes 
composiciones químicas y sometidas a una homogenización a 1100°C, durante 12 horas, 
seguida de un temple desde 1000°C, en agua con hielo. Luego de la caracterización 
mecánica, se encontró que la aleación Ti-16Ta-19Nb presenta el menor módulo elástico 
dentro del grupo de aleaciones estudiadas en este proyecto, con un valor de 68 GPa. Este 
valor es muy cercano al valor presentado para aleaciones de titanio-níquel. Para el grupo 
de Ti-Ta-Nb, el módulo elástico promedio fue de 92 GPa y para Ti-Zr-Nb 82 GPa, 
encontrando una reducción de módulos con el aumento de b-estabilizantes que es 
reflejado en bajas temperaturas de b-transus. 
La aleación Ti-9Zr-19Nb presentó transformación martensítica termoelástica, con 
temperaturas de 50ºC, 20ºC, 41ºC y 80ºC, correspondientes a Ms, Mf, As y Af 
respectivamente. Esta aleación presenta uno de los contenidos más altos de elementos b 
estabilizante, y por ello, su temperatura b transus es una de las más bajas, con una 
microestructura en fase b retenida de muy bajos índices ASTM para el tamaño de grano. 
La poca diferencia entre las temperaturas de transformación, hacen que esta aleación 
tenga una histéresis térmica baja, que puede ser significativamente aprovechada en 
aplicaciones cotidianas. 
Por otra parte, se encontró que la aleación Ti-1Zr-36Nb presenta los valores de dureza 
más altos, (4.8 GPa), esto es debido a la presencia de fase b ?vista por microscopía 
óptica; mientras que la aleación más blanda corresponde a la composición Ti-16Ta-14Nb. 
Los materiales tratados térmicamente presentan tamaños de granos entre 100-500 µm. 
La aleación Ti-16Ta-14Nb, presenta el tamaño de grano más grande junto con la aleación 
Ti-9Zr-19Nb, y corresponden a las aleaciones con bajo módulo y transformación 
martensítica termoelástica, respectivamente; esto es razonable ya, que tal como lo 
expone la literatura, la fase b es la de menor módulo en aleaciones de Ti, y la martensita 
termoelástica se forma a partir de fase bcc. 
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6. RECOMENDACIONES 
 
En primer lugar, sería conveniente continuar el desarrollo de las aleaciones que han 
mostrado bajo módulo elástico y transformación martensítica termoelástica, Ti-16Ta-14Nb 
y Ti-9Zr-19Nb, respectivamente. Las fases pueden ser analizadas mediante Microscopía 
Electrónica de Transmisión, con fin de caracterizarlas y determinar su origen. La 
presencia de fases fragilizadoras tales como w, no se puede detectar mediante técnicas 
de Microscopía Óptica ni Microscopía Electrónica de Barrido, debido a su escaso tamaño, 
hecho que hace que la identificación se tenga que llevar a cabo con Microscopía 
Electrónica de Transmisión. En caso afirmativo, alear con estaño o aluminio que tiene un 
efecto inhibidor de la formación de fase w. 
En segundo lugar, se sugiere realizar estudios más profundos con el objeto de relacionar 
el módulo elástico obtenido por Nanoindentación Instrumentada con ensayos 
convencionales a escala macro, como pueden ser ensayos de compresión o de tracción. 
En tercer lugar, se recomienda explorar rangos más amplios de temperatura bajo 
Calorimetría Diferencial de Barrido, para investigar posibles transformaciones no 
detectadas en los rangos estudiados en este proyecto para algunas aleaciones, 
trabajando a velocidades de calentamiento y enfriamiento más bajas que puedan 
identificar picos de transformación de baja energía. 
Finalmente, ya que nos hemos alejado de las aleaciones teóricas, se propone la 
fabricación en otro horno con mayor potencia, que permita fundir perfectamente 
elementos como el Ta, cuya temperatura de fusión supera los 2800ºC  y así, investigar 
precisamente las zonas de comportamiento seleccionadas inicialmente mediante el 
diseño experimental. Para ello se han considerado varias alternativas y una muy 
interesante resulta en un horno encontrado en Asturias, en el Centro del Acero.  También 
pueden ser investigadas otras zonas del diagrama de  diseño teórico implementado en 
este proyecto con el fin de evaluar el comportamiento de otras aleaciones.  No obstante, 
las aleaciones obtenidas en este proyecto son bastante validas para su estudio y con 
resultados relevantes. 
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